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3 MEMÒRIA 
RESUM 
En el camp de l’ortopèdia existeixen dos tipus d’implants: els empelts d’os i els biomaterials. 
Tradicionalment, els empelts han estat els millors en la reconstrucció ortopèdica ja que 
provenen del mateix cos humà. No obstant, aquests poden ser rebutjats pel cos receptor i 
això fa que les seves aplicacions siguin limitades. Aquest fet ha promogut l’ús d’altres 
materials osteocunductors o osteoinductius com alternativa dels empelts biològics, com per 
exemple els implants metàl·lics porosos. S’ha demostrat que els materials porosos  
potencien un ràpid creixement de l’os i tenen un mòdul elàstic baix, evitant així la reabsorció 
òssia.  
Les mostres metàl·liques poroses són altament permeables als fluids corporals, permetent 
que penetrin els nutrients a l’interior de la seva estructura. Aquesta penetració de nutrients 
crea un ambient favorable per l’adhesió i proliferació del teixit ossi. De totes maneres, alguns 
estudis assenyalen que entre la interfase metall-os es pot generar un teixit fibrós que acaba 
encapsulant l’implant, creant així la necessitat de desenvolupar una capa que ajudi a la unió 
entre les dues interfases. 
L’objectiu d’aquest projecte és millorar l’osteointegració de l’implant de tàntal (Ta) una 
vegada aquest ha estat introduït en l’individu, per tal de disminuir el grau de rebuig i millorar 
la interfase metall-os. En la bibliografia hi ha diverses investigacions dedicades a aquesta 
millora, però no es detalla el mecanisme de bioactivació. Aquest és el nivell de detall que es 
vol assolir en aquest projecte innovador, és a dir, conèixer millor les morfologies i la química 
d’aquest mecanisme. Per aconseguir-ho, s’ha portat a terme la bioactivació de mostres de 
Ta, tant les mostres poroses obtingudes en el laboratori com les mostres de barra 
comercialment pura (c.p). També s’ha profunditzat en la utilització de diferents tècniques de 
caracterització superficial, com per exemple XPS, Raig X amb rasants, Raman, entre 
d’altres.  
En el grup de recerca BIBITE, s’ha patentat una alternativa més senzilla per a la producció 
de Ta porós. Aquest s’ha fabricat mitjançant una tècnica pulvimetal·lúrgica a través de pols 
de Ta utilitzant clorur de sodi (NaCl) com a espaiador (space holder). A través de 
l’optimització dels paràmetres de producció, s’han aconseguit unes mostres amb una 
estructura porosa altament interconectada.  
La primera part de la memòria es centra en l’estudi detallat de la bioactivació de les mostres 
poroses de Ta. Es demostra que l’atac termoquímic amb hidròxid de sodi 2M ajuda a la 
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formació de tantalat de sodi cristal·lí i, conseqüentment, a la ràpida mineralització de la 
superfície. S’ha demostrat que aquest és bioactiu, mitjançant la immersió de les mostres en 
simulated body fluid (SBF) com a mètode de predicció. A més a més, s’ha demostrat que un 
augment en la porositat afavoreix la precipitació de HAP sobre del material d’estudi, 
mitjançant la immersió de les mostres poroses en mercuri, entre d’altres tècniques. Els porus 
interconectats actuen com a microreactors i fan que la precipitació d’HAP en aquestes zones 
sigui molt més elevada.  
La segona part, està basada en estudiar l’efecte de la reactivitat de les mostres procedents 
de la barra comercial de Ta després de ser tractades amb el procés termoquímic optimitzat. 
S’ha estudiat la influència de la rugositat de les mostres, aconseguint l’obtenció de tantalats 
de sodi amorfs. També, amb l’objectiu de determinar l’efecte del tractament de sinterització 
de les mostres poroses en la reactivitat, s’ha sinteritzat la barra per estudiar-ne el 
comportament. En aquest cas, el tractament ha produït una capa d’òxid gruixuda i molt 
estable que no ha permès bioactivar el material. Així doncs, la optimització del tractament 
termoquímic realitzada amb les mostres poroses no és extrapolable a les mostres 
procedents de la barra. 
Aquest projecte contribueix a un avanç en la millora en les aplicacions ortopèdiques, 
proposant el Ta com un excel·lent candidat degut a la seva resistència mecànica, l’excel·lent 
resistència a la fatiga i, més específicament, degut al tractament termoquímic proposat per a 
la millora de la bioactivitat.  
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GLOSSARI  
Ta:  tàntal. 
HAP: hidroxiapatita. L’hidroxiapatita està formada per fosfat de calci i és el principal component 
inorgànic de l’os dels vertebrats, també es troba en la dentina i en l’esmalt dental. 
In vitro: que es produeix o succeeix en un tub d’assaig; normalment s’intenta reproduir o predir 
processos que tindran lloc in vivo. 
In vivo: que es produeix o succeeix en un organisme viu. 
SBF: fluid que posseeix concentracions iòniques quasi iguals a les del plasma sanguini, utilitzat 
per a la predicció del comportament in vivo de biomaterials [Kokubo et al., 1990]. 
GIXRD: Grazing Incident X-ray Difraction. 
XPS: X-ray Photoelectric Spectroscopy.  
EDS: Energy Dispersive X-ray Spectroscopy. 
IR: Infrared Spectroscopy. 
ATR: Attenuated Total Reflection. 
SEM: Scanning electron microscope. 
FIB: Focus Ion Beam. 
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PREFACI 
 Origen del projecte 
Aquest projecte forma part dels estudis en l’àmbit d’enginyeria de biomaterials que s’està duent 
a terme al Grup de Biomaterials, Biomecànica i Enginyeria de Teixits (BIBITE) de la Universitat 
Politècnica de Catalunya (UPC). Dins del grup hi ha dues línies d’investigació principals: 
materials basats en fosfats de calci i biomaterials metàl·lics. El present projecte s’emmarca dins 
de la investigació de biomaterials metàl·lics.  
El grup BIBITE del Departament de Materials de la UPC forma part del Centre de Recerca en 
Enginyeria Biomèdica (CREB) i té com objectiu principal el desenvolupament de biomaterials 
per a la regeneració i/o reparació de teixits i òrgans.  
 Motivació personal i motiu per a la recerca  
En el moment en què vaig plantejar-me el tema del meu Projecte Final de Carrera tenia molt 
clar que volia que la investigació duta a terme tingués una finalitat amb repercussió a la 
societat.  
Fent una recerca de les opcions de projectes que l’Escola oferia, vaig adonar-me que el grup 
de recerca BIBITE treballa en temes d’enginyeria biomèdica. Vaig trobar el tema molt 
interessant i que s’adequava a les meves expectatives. També vaig pensar que treballant en 
aquest grup de recerca podria aprendre’n molt.   
Em van proposar treballar en la modificació superficial del tàntal (Ta) per a millorar la seva 
osteointegració en el camp dels implants. El Ta presenta unes característiques adequades per 
a aquesta finalitat: és inert, ofereix bones prestacions mecàniques, no és tòxic, entre d’altres. 
Tot i això, el Ta presenta reptes en el camp de les seves propietats mecàniques i biològiques, 
en concret la seva osteointegració.  
Vaig pensar que aquest era un tema atractiu ja que presentava la possibilitat de millorar la 
utilització d’aquest metall en implants. A més a més, el grup de recerca  ja tenia experiència en 
la bioactivació de superfícies i, en concret, en la modificació superficial del titani. Per tant, això 
em permetria aprofundir més en aquesta recerca i estudiar quins paràmetres o variables 
influeixen en aquest mecanisme.  
Tot i que existeixen diferents maneres de bioactivar el Ta, els investigadors no detallen els 
paràmetres necessaris o idonis per portar a terme aquest assaig. Em va engrescar la idea de 
fer un estudi exhaustiu i sistemàtic sobre quines estructures bioactiven el Ta.  
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INTRODUCCIÓ 
Partint de la base que el Ta és un metall amb una elevada estabilitat química i que ofereix 
propietats adequades per a ser utilitzat en aplicacions ortopèdiques, s’ha volgut avaluar la seva 
bioactivitat. 
 Objectius del projecte 
L’objectiu general d’aquest treball es desenvolupar un tractament que permeti millorar la  
bioactivitat i la capacitat d’osteointegració del Ta. Per determinar els paràmetres físics i químics 
necessaris per a l’obtenció de Ta bioactiu, s’han realitzat modificacions superficials amb atacs 
termoquímics. Per predir la bioactivitat que desenvoluparia in vivo s’han assajat les mostres 
amb Simulated Body Fluid (SBF). 
Per aconseguir i poder desenvolupar adequadament l’objectiu general esmentat, s’han 
determinat els següents objectius específics: 
 Familiaritzar-se amb les característiques comunes i els trets diferencials dels tipus de 
materials utilitzats com a implants Conèixer els principis bàsics de la biocompatibilitat dels 
materials per aplicacions biomèdiques.  
 Estudi i optimització dels protocols: preparació de la mostra, neteja específica pel Ta, 
tractament termoquímic i immersió en SBF.  
 Caracterització fisicoquímica i morfològica de les superfícies obtingudes després de 
l’atac termoquímic i després de la immersió amb SBF.  
 Relacionar les propietats superficials obtingudes en els estudis amb la reacció que farà 
el material en el cos. També determinar l’efecte de cada paràmetre en el mecanisme que 
farà que el Ta precipiti hidroxiapatita (HAP) quan s’incubi en SBF.   
 Abast del projecte 
El projecte es compromet a complir amb els objectius prèviament especificats. Durant el 
període que compren la realització teòrica i el desenvolupament pràctic d’aquest, s’han estudiat 
i optimitzat els paràmetres idonis per a la osteointegració del Ta. Els resultats del 
comportament de les mostres es poden extrapolar directament a la resposta que es tindrien in 
vivo.  
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 Finalitat 
La finalitat és bioactivar el Ta perquè permeti osteointegra-se en menys temps. Carregar abans 
la zona disminueix el temps de repòs del pacient, influenciant positivament en la qualitat de vida 
del pacient i garantint l’èxit de l’implant.   
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CAPÍTOL 1: ESTAT DE L’ART 
La gran majoria de materials utilitzats actualment per a substituir ossos estan fets de matèries 
primeres que no només s’utilitzen en el camp de la medicina sinó que també s’utilitzen en altres 
àrees, com en l’industria electrònica i en la construcció.  
Un substitut d’os pot ser tot aquell teixit o material que pot ser utilitzat per emplenar defectes 
d’os, amb l’objectiu d’obtenir la regeneració i reparació del teixit ossi. D’acord amb això, es 
poden diferenciar dos tipus de substitutius: els empelts d’os i els biomaterials [Delloye et al., 
2003]. La principal diferència entre un empelt i un biomaterial és el seu origen. Un empelt és un 
teixit o òrgan que després de ser separat de l’organisme s’insereix en un altre lloc del propi 
organisme, en un altre organisme o en el d’una altra espècie. En canvi, l’origen d’un biomaterial 
pot ser natural o sintètic, però sempre és extern a qualsevol organisme [Stevenson, 1990]. En 
aquest treball, d’ara endavant, es parlarà d’implant entenent aquest com a un biomaterial 
produït per a ser implantat en el cos amb la finalitat de substituir un os. 
Un dels problemes més important en l’actualitat en la substitució òssia estructural degut a 
l’envelliment de la població, i per tant, la seva osteointegració. Els materials artificials implantats 
en defectes ossis generalment poden ser rebutjats pel cos humà i aquest respon encapsulant-
los per un teixit fibrós, que posteriorment fa que quedi aïllat al voltant de l’os. La producció 
d’aquest teixit fibrós fa que l’implant amb els anys s’afluixi i pot produir la ruptura d’algun os 
adjacent a l’impant. No obstant, ceràmiques com el Biovidre [Hench i Andersson, 1993], l’HAP 
sinteritzada [Legeros i Legeros, 1993] i el biovidre A-W [Kokubo, 1993], formen espontàniament 
enllaços amb l’os sense que quedin envoltats d’aquest teixit fibrós. Aquestes ceràmiques 
s’anomenen ceràmiques bioactives i tenen una important funció clínica com a materials 
substitutius. Tot i així, els ciments de fosfats de calci o acrílics, els biovidres i els materials 
compostos no presenten les propietats mecàniques adequades. En general, les ceràmiques 
són materials fràgils, no tenen una compressió suficient i no són resistents a la flexió, entre 
d’altres.  
El titani, el tàntal, i alguns aliatges metàl·lics com l’acer o el Co-Cr-Mo presenten propietats 
mecàniques suficients per a les prestacions necessàries en la substitució de l’os, però 
presenten alguns inconvenients en termes de la bioactivitat del material, la compatibilitat 
biomecànica i la corrosió [Lacefield, 1993].  
Recentment s’ha demostrat que el titani, el tantal i els seus aliatges, després de sotmetre’ls a 
un tractament superficial, formen més ràpidament enllaços amb l’os. Determinats tractaments 
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superficials ajuden a bioactivar el metall i conseqüentment afavoreix l’osteointegració. En 
concret el Ta s’ha vist que es resistent a la corrosió i bioactiu in vivo, a més ha demostrat ser 
altament biocompatible tant in vivo com in vitro [Balla et al., 2010]. 
Actualment, existeixen diverses metodologies documentades utilitzades per bioactivar la 
superfície del Ta. Les tècniques més utilitzades són les que es mostren a continuació: 
 Tractament hidrotèrmic i electroquímic a baixa temperatura: modificació de la 
composició superficial del metall a través d’un anoditzat on l’electròlit és hidròxid de sodi 
(NaOH) per obtenir tantalats de sodi que afavoreixen la precipitació de HAP [Lee et al., 
2005].  
 Recobriments sol-gel: es tracta de recobrir el metall amb un material bioactiu. D’aquesta 
manera, s’aconsegueixen les característiques mecàniques necessàries del metall i la 
propietat essencial de biocompatibilitat del recobriment. El Ta es pot recobrir amb 
biomaterials com l’HAP i altres materials ceràmics. El recobriment amb HAP és una de 
les principals opcions ja que al tenir la mateixa composició química que la fase mineral 
de l’os, aquesta és acceptada per l’organisme sense donar cap reacció inflamatòria 
greu. No obstant, té el gran inconvenient de que aquesta capa es lamina molt fàcilment, 
disminuint l’estabilitat de la capa impedint una bona osteointegració [Liu i Webster, 
2009]. 
 Biofuncionalització mitjançant molècules inorgàniques: es pot biofuncionalitzar la 
superfície del Ta amb recobriments d’àcids organofosfòrics. Aquests àcids s’adhereixen 
a la superfície del Ta, i els grups superficials restants promouen el creixement de l’HAP 
[Arnould et al., 2008]. D’altra banda, també és pot biofuncionalitzar silanitzant la 
superfície amb 10-undecenyltrichlorosilane (10-UTCS). Un cop s’ha silanitzat, els grups 
funcionals terminals que es troben a la superfície són, generalment, etilènics. Aquests 
presenten una gran reactivitat i gràcies això es poden sotmetre a tractaments de 
carboxilació, hidroxilació i fosforilització, entre d’altres. Les molècules inorgàniques, 
immobilitzades a la superfície a través de la reactivitat dels grups funcionals generats, 
són seleccionades amb l’objectiu de generar processos biològics que afavoreixin la 
implantació de la pròtesis [Aubry et al., 2008]. 
 Immobilització de biomolècules: s’immobilitzen biomolècules que es troben normalment 
en els teixits o en superfícies veïnes per tal de fer un recobriment orgànic que el cos no 
reconegui com aliè. Aquest recobriment intervé en l’adhesió cel·lular i en conseqüència 
estimula el creixement i la proliferació de les cèl·lules del creixement ossi [Hanawa, 
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2011]. Un exemple és el recobriment del Ta amb fibres de col·lagen per fer-lo més 
biocompatible [Li, et al. 2012].  
 Tractaments amb reactius inorgànics: a través de la reacció que succeeix a la superfície 
del metall, gràcies a sals inorgàniques com el NaNO3, s’aconsegueix tantalats de sodi 
que milloren l’osteointegració del metall [Suzuki et al., 2013]. També es pot alterar la 
superfície amb atacs d’àcids. Els més utilitzats són el àcid nítric (HNO3) i l’àcid 
fluorhídric (HF). Un altre exemple de tractament amb un reactiu inorgànic és utilitzant 
d’hidròxid de sodi (NaOH). D’aquesta manera s’obtenen tantalats de sodi a la superfície 
que indueixen i acceleren la precipitació d’HAP [Miyazaki et al., 2002].  
Hi ha altres tècniques que també es poden utilitzar però no estan tan estudiades. Alguns 
exemples són la deposició de ions de fosfats de calci o altres, recobriments amb esprais 
tèrmics de plasma, adsorció fisicoquímica de molècules biològiques, entre d’altres. 
Concretament els recobriments amb esprais tèrmics de plasma estan molt utilitzats i estudiats, 
però presenten problemes d’estabilitat de la capa creada ja que s’esquerda. D’altra banda, 
aquesta tècnica presenta l’inconvenient de que no es poden crear capes poroses 
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CAPÍTOL 2: FONAMENTS TEÒRICS 
2.1. ELS BIOMATERIALS 
Els biomaterials s’utilitzen en la fabricació d’implants i dispositius que interactuen amb els 
sistemes biològics. S’apliquen en diverses especialitats de la medicina i de la farmacologia per 
a reparar o regenerar el cos humà. Aquests s’emmarquen dins de l’enginyeria biomèdica i 
aglutinen diferents coneixements com les ciències, la enginyeria, la biologia i la medicina; per 
tant, estan situats en un camp multidisciplinari. 
En aquest darrers anys l’evolució dels biomaterials ha sigut molt ràpida i molts conceptes han 
anat canviant. S’ha passat d’utilitzar materials inerts per a la substitució de teixits vius, a 
dissenyar materials bioactius i biodegradables per a la reparació dels mateixos, amb l’objectiu 
de la seva regeneració.  
Pel desenvolupament de dispositius mèdics i implants, la naturalesa química i la textura 
superficial dels biomaterials són factors determinants en la biocompatibilitat, ja que la superfície 
del biomaterial és la primera en entrar en contacte amb el teixit viu quan aquest s’introdueix en 
el cos humà [Olivares et al., 2011]. 
Quan els biomaterials s’introdueixen en el cos humà, les seves superfícies entren en contacte 
amb el teixit de l’hoste i amb els fluids corporals induint una varietat de respostes biològiques 
com l’adsorció de proteïnes o com la formació de trombosis i inflamació. Una resposta biologia 
desfavorable pot reduir considerablement l’acompliment esperat d’un biomaterial o causar 
efectes secundaris greus, fins i tot finalitzant en el fracàs de l’implant. Per això, les 
modificacions superficials dels materials biocompatibles és un factor crític i molt important. 
És complicat trobar un biomaterial que combini bones propietats mecàniques adaptables a 
l’organisme i a mateix temps característiques superficials biocompatibles. Per això, les 
innovacions en les modificacions superficials s’han anat desenvolupant de forma exponencial 
en les últimes dècades, per aconseguir materials biocompatibles que no siguin tòxics per 
l’organisme i propiciïn el creixement cel·lular [Rodil, 2009]. 
          2.1.1. LA BIOCOMPATIBILITAT 
El concepte de biocompatibilitat ha anat evolucionant al llarg de la historia i no hi ha una 
definició precisa i única. La primera definició oficial va ser acceptada en la conferència de la 
European Society for Biomaterials a Chester al 1987, en la que es defineix la biocompatibilitat 
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com “la capacitat d’un material a ser utilitzat en una aplicació específica amb una resposta 
adequada del teixit receptor” [Williams, 1992]. 
Posteriorment, aquesta es va definir d’una manera més acceptada com “habilitat d’un 
biomaterial per portar a terme una funció desitjable en relació a una teràpia mèdica, sense 
produir efectes indesitjables locals o sistemàtics en el recipient o beneficiari d’aquesta teràpia, 
generant una resposta cel·lular o tissular apropiadament benèfica en una situació específica i 
optimitzant el rendiment clínic per aquesta teràpia” [Williams, 2008]. 
Aquesta ultima definició, a diferència de l’anterior, presenta una major comprensió sobre els 
impactes que té la interacció dels biomaterials amb els teixits vius; a més a més de recalcar no 
només l’efecte negatiu que pot tenir aquesta relació sinó també mostrar els biomaterials com 
responsables de potenciar i optimitzar el procés de creixement cel·lular. No obstant, aquesta 
última definició no indica com s’ha d’avaluar la biocompatibilitat.  
La normativa ISO 10993-1 (2003) sobre biocompatibilitat detalla un conjunt d’assajos que ha de 
superar un biomaterial per considerar-lo biocompatible. La normativa és útil per detectar 
possibles danys irreversibles en els teixits produïts per l’ús d’una mostra de material. Aquests 
danys fan referència a la toxicitat, al·lèrgies, sensibilització, efectes dels residus procedents de 
l’esterilització, entre d’altres.  
          2.1.2. LA OSTEOINTEGRACIÓ 
La compatibilitat entre l’implant i el cos humà es pot plantejar des de dos punts de vista 
diferents: l’efecte que es produeix sobre l’implant en trobar-se en un medi biològic (la corrosió) i 
la resposta que aquest implant produeix sobre aquest medi biològic (la osteointegració). 
La osteintegració es pot definir com la fixació 
estable i permanent entre l’os i la superfície de 
l’implant, sense la interposició de cap mena de 
teixit que no sigui os. S’entén per estable una unió 
sense micromoviments i com a permanent que 
l’implant sobrevisqui al pacient. S’aconsegueix 
amb implants de materials bioinerts o bioactius. És 
un procés de cicatrització natural [Albrektssont et 
al., 1981].  
 
Figura 1. Compartiments de l’implant de 
Titani per estudiar el flux de la sang. 
Titani 
Os 
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Aquest concepte va ser descobert per casualitat l’any 1952 per l’equip suec del professor 
Branemark. Van dissenyar un compartiment òptic en un cilindre de titani que va ser clavat al 
fèmur d’un conill. Inicialment es volia estudiar el flux de la sang en l’os del conill, però després 
d’uns mesos, quan es va finalitzar l’experiment, es va observar que el cilindre de titani s’havia 
fusionat amb l’os, tal i com es mostra en la Figura 1 [Zerón i Velasco 2006].   
Els pre-requisits per aconseguir una bona osteointegració es coneixen com les bases 
biològiques de la osteointegració i s’esquematitzen en la Figura 2. Segons Albrektssont et al. 
(1981) hi ha diferents factors principals necessaris per obtenir una bona osteointegració. Entre 
ells, hi intervenen diferents disciplines, uns fan referència al àmbit clínic i els altres fan 
referència a l’enginyeria biomèdica. 
 
Recentment, s’ha estat considerant la porositat com un element potenciador de 
l’osteointegració La creació de superfícies poroses aconsegueix una fixació biològica dels 
materials implantats mitjançant el creixement d’os en l’interior dels porus. Aquest creixement 
fixa l’implant i augmenta la superfície de transmissió de càrregues entre l’implant i l’os. En 
general, es considera que el diàmetre mínim dels porus ha de ser de 100µm per aconseguir 
l’adequat creixement de l’os cap al seu interior permetent l’entrada cel·lular i el transport de 
nutrients [Levine et al., 2006a]. 
          2.1.3. PROPIETATS REQUERIDES EN UN BIOMATERIAL 
Les característiques exigides pel cos humà per a implants artificials, fan que les propietats que 
Figura 2. Diagrama de  les bases biològiques de la osteointegració [Esposito et al., 1998]. 
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es requereixen en els materials utilitzats siguin molt restrictives. Per aquesta raó l’èxit d’un 
biomaterial o d’un implant depèn tant de la biocompatibilitat de l’implant com de les condicions 
de salut del receptor. El requisit principal que ha de complir un biomaterial és ser biocompatible 
i, a més a més, també ha de complir les següents propietats [Ratner et al., 1996]: 
a) Químicament estable en el temps: ser resistent a la corrosió i inert, ja que els fluids 
corporals són altament corrosius. En el cas que un material es corrosioni es produiria 
l’alliberament de ions metàl·lics altament tòxics.  
b) No ser tòxic ni cancerigen: la pròtesis implantada ha de funcionar satisfactòriament 
durant el màxim de temps possible sense efectes secundaris.  
c) Resistència mecànica adequada: les propietats mecàniques són molt importants a 
l’hora d’escollir el material, ja que el sistema múscul-esquelètic, juntament amb el 
moviment, promou forces considerables en les pròtesis. Ha de tenir un mòdul elàstic 
pròxim al de l’os substitut. Si és més baix no aguantaria les càrregues, i si és molt més 
alt les transferències de les càrregues mecàniques entre l’os i l’implant fan que es 
produeixi la reabsorció òssia dels ossos del voltant de l’implant. Com a conseqüència 
d’això s’afluixa l’implant provocant el fracàs de l’implant. Els requeriments mecànics 
dependran del tipus d’implant: el genoll ha d’aguantar mes que el maluc i aquest més 
que un implant a la columna vertebral.  
d) Tenir un temps de fatiga adequat: els implants haurien de sobreviure al pacient.  
e)  Presentar un desgast mínim: degut a que les superfícies de l’articulació estan en 
contacte i tenen un moviment relatiu entre elles, les pròtesis estan sotmeses a un 
desgast. Aquest moviment també pot provocar la generació de partícules que es poden 
acumular en els teixits circundants de l’articulació, podent causar molt de dolor, 
inflamació i necrotització de teixits. 
f) Tenir una densitat adequada: el pes de l’implant no ha de causar càrregues 
extraordinàries en l’estructura òssia.  
g) Tenir un disseny d’enginyeria el més optimitzat possible: la mida i la forma de l’implant 
s’han d’ajustar a la perfecció al cos humà. 
h) Ser relativament econòmic, reproduïble i fàcil de fabricar i processar, per a la seva 
producció a gran escala.  
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          2.1.4. TIPUS DE BIOMATERIALS 
Els biomaterials es poden classificar de dues maneres: en funció de la seva resposta biològica 
o en funció del seu origen.  
               2.1.4.1. CLASSIFIACIÓ SEGONS LA REPOSTA BIOLÒGICA 
Segons la resposta biològica que tenen els implants es pot fer la següent classificació [Clavel et 
al., 1999] (veure la Figura 3): 
 Tòxic: el teixit veí mor. És important que els materials implantats no provoquin aquest 
tipus de respostes ja que al matar els teixits veïns o alliberar substàncies químiques 
nocives es poden produir danys sistèmics. 
 No tòxic i biològicament no actiu: bioinert. La majoria dels materials bioinerts en 
implantar-se en el cos humà són envoltats en forma de càpsula amb teixit fibrós no 
adherent de gruix variable [Ratner, 2002]. La càpsula de teixit fibrós és un mecanisme 
de protecció que aïlla l’implant del teixit veí. El gruix d’aquesta capa de teixit fibrós 
depèn de la reactivitat del material implantat i del moviment interficial. Com més gran és 
la capa de teixit fibrós, més probabilitats hi ha de què s’afluixi l’implant, provocant així la 
fractura de l’os adjacent. Els metalls, els ceràmics i la majoria de polímers 
biocompatibles es poden classificar com bioinerts.  
 No tòxic i biològicament actiu: bioactiu. Produeixen un enllaç químic directe amb 
l’organisme, gràcies a la seva capacitat per fixar proteïnes inductores en la superfície. 
Aquests enllaços imiten el tipus d’interfase que es forma quan els teixits s’autoreparen o 
es regeneren de forma natural. Els enllaços interficials ajuden a disminuir el moviment 
entre els dos materials [Hubbell, 1999].  
 Biodegradable: un material biodegradable no és tòxic i es dissol quan es troba en 
contacte amb un medi biològic. La composició del material ha de permetre que aquest 
es dissolgui químicament pels fluids fisiològics. Aquesta materials són dissenyats per 
que es degradin gradualment amb el temps i siguin reemplaçats per teixits naturals. 
S’utilitzen per induir la regeneració del teixit en canvi de substituir-lo. S’utilitzen sobretot, 
els materials polimèrics per aquest tipus d’aplicacions [Lakshmi i Cato, 2007]. 
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               2.1.4.2. CLASSIFIACIÓ SEGONS EL SEU ORIGEN      
Els biomaterials poden ser naturals o artificials segons el seu origen [Teoh, 2004]. Si són 
d’origen natural es  diferencien els teixits tous (per exemple, la pell i els tendons) i els teixits 
durs (per exemple l’os i la dentina).  En el cas que siguin d’origen sintètic, poden ser metàl·lics, 
ceràmics, polimèrics o qualsevol combinació d’aquests tres (veure la Figura 4). 
 
Figura 3. Resistència a la corrosió (0,5% NaCl, pH 7,4) i reacció del teixit veí en funció de diferents biomaterials 
[Steinemann i Perren, 1985]. 
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Figura 4. Classificació dels biomaterials artificials segons el seu origen. Biblioteca digital [15-11-2013]. 
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Importància dels metalls en aplicacions ortopèdiques 
Al llarg de la història s’han utilitzat diferents materials metàl·lics per implantar a l’organisme. En 
l’actualitat el número de metalls que s’utilitzen normalment és limitat. Aquest fet és degut a què 
els materials metàl·lics pateixen corrosió en quan es troben envoltats de fluids corporals. Com a 
conseqüència, el material es deteriora i l’implant es debilita, i al mateix temps els productes 
alliberats de la corrosió produeixen efectes no desitjables. Per tant, una de les  característiques 
més importants és una bona resistència a la corrosió. S’utilitzen acers inoxidables, aliatges de 
cobalt-crom, titani, tàntal i els seus aliatges [Kokubo et al., 2004].  
Quan s’utilitzen aquests materials és fonamental conèixer la susceptibilitat que tenen a la 
corrosió i quin efecte provoca aquesta en els teixits del cos on és implantant.  Per exemple, la 
resistència a la corrosió de l’acer inoxidable, el titani o el tàntal, es basa en la passivació del 
metall, provocada per una fina capa d’òxid o hidròxid (bioinert).  
La interacció entre l’òxid o 
d’hidròxid del metall i el fluid 
corporal és més probable com 
més gran sigui l’entalpia de 
formació d’aquests, (veure la 
Figura 5). D’aquesta manera, 
gràcies a la capa d’òxids o 
hidròxids, deguda a la corrosió 
primària d’aquests metalls, 
s’aconsegueix una estabilitat 
termodinàmica del biomaterial.  
Els metalls que es passiven més 
fàcilment formant la capa d’òxid 
són el tàntal, el niobi i l’alumini. 
Un altre propietat important a considerar és la solubilitat que presenta el biomaterial un cop es 
troba immers en el fluid corporal. Per determinar si un biomaterial metàl·lic és soluble o no en el 
fluid corporal s’han d’analitzar els valors de pK dels metalls. El pK és una constat d’equilibri que 
s’obté de fer el logaritme negatiu dels productes primaris de corrosió de cada element.  
Figura 5. Entalpia de formació de diferents hidròxids  i òxids metàl·lics 
utilitzats com a biomaterials [Metals as Biomaterials, 1998]. 
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Tots aquells òxids o hidròxids amb un 
pK menor a 14 són solubles, i si valor 
de pK és superior a 14 són insolubles 
(veure la Figura 6). 
Finalment, si s’aconsegueix un 
biomaterial metàl·lic que sigui estable 
termodinàmicament i que no sigui 
soluble amb el fluid corporal, es té un 
equilibri estable on només existeix 
una baixa reactivitat amb les 
proteïnes del voltant del teixit on s’ha 
implantat.  
2.2. MODIFICACIÓ SUPERFICIAL 
En l’actualitat s’han desenvolupat una gran quantitat de tècniques i metodologies de modificació 
superficial perquè s’ha demostrat que és molt important controlar les propietats físiques, 
químiques i topogràfiques de l’implant [Variola et al., 2009].  
Les modificacions superficials es poden dividir en tres grans grups [Kasemo i Gold, 1999]:  
a) Modificacions topogràfiques, com la mida i la distribució de porus, la rugositat, entre 
d’altres. Es busca controlar la topografia, ja que diferents estudis han contemplat que 
tan a escala micromètrica com nanomètrica, la topografia té efectes rellevants en el 
comportament cel·lular, sobretot en el primer moment de fixació cel·lular. Aquestes 
modificacions afecten a l’adhesió cel·lular, la proliferació, la diferenciació, la morfologia 
cel·lular, la organització del teixit format i a la selecció cel·lular [Gallant et al. 2007]. Els 
tractaments mecànics més comuns per modificar la topografia d’una mostra són: 
granallat, impacte amb sorra, impacte amb làser i revestiment mecànic, entre d’altres. 
b) Modificació de les propietats bioquímiques de la superfície, com l’alliberació de 
substàncies químiques (ions o medicaments), l’adsorció de biomolècules (proteïnes o 
factors de creixement), entre d’altres. L’objectiu és aconseguir una superfície activa que 
interactuï fortament amb el teixit veí. Aquest objectiu s’assoleix modificant la superfície 
de l’implant químicament, de tal manera que s’obté una capa fina a la superfície 
bioactiva que faciliti la osteointegració de l’implant Hi ha diferents tècniques que es 
Figura 6. Solubilitat pK (logaritme negatiu) del productes primaris de 
corrosió de diferents biomaterials metàl·lics [Metals as Biomaterials, 
1998]. 
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poden utilitzar per crear aquesta capa: biofuncionalització, recobriments bioactius, i 
d’altres com ja s’ha comentat.   
c) Modificació de les propietats micro-mecàniques o viscoelàstiques de la superfície 
[Kasemo i Golg, 1999]. Es busca augmentar el temps de vida dels implants a través de 
la millora a la resistència al desgast. També es pot millorar la funcionalitat de l’implant a 
través d’una millor distribució dels esforços mecànics [Raimondi i Pietrabissa, 2000]. 
Una altre punt de vista per distingir l’origen de les modificacions superficials és classificar 
segons l’estructura de la capa modificada [Eisenbarth et al., 2007]: superfícies 
nanoestructurades i superfícies amb gradients: 
a) Les superfícies nanoestructurades són de gran importància en el disseny dels 
biomaterials ja que la resposta biològica als materials està principalment controlada per 
l’estructura i la composició química. Les superfícies nanoestructurades es subdivideixen 
en dues categories: químiques i físiques. La primera altera la superfície a través d’una 
modificació química: implantació iònica, funcionalització superficial, entre d’altres. La 
segona consisteix en recobrir la superfície del material amb un material diferent 
(deposició de pel·lícules fines). En ambdós casos la capa modificada ha de ser el 
màxim de fina possible, ja que si la modificació és molt gruixuda es poden alterar les 
propietats del material base. D’altra banda, els recobriments gruixuts poden laminar-se 
amb major facilitat. L’alteració només de la capa molecular externa seria òptima per la 
utilització mèdica, no obstant, si la modificació és extremadament fina és difícil 
assegurar que sigui lateralment uniforme i podria erosionar-se fàcilment. Actualment 
s’estan portant a terme modificacions superficials mitjançant relleus nanoestructurats 
per evitar la proliferació de bactèries [Reddy et al., 2012].  
b) Les superfícies amb gradients s’aconsegueixen combinant dos materials amb propietats 
diferents, com per exemple, polímer-metall o ceràmic-metall. En el material compost, un 
material constitueix la matriu i l’altre la fase dispersa. Un material amb gradient és aquell 
en el que la fase dispersa no es troba uniformement distribuïda. La fase dispersa poden 
ser partícules esfèriques, discs, barres, fibres o lamel·les. D’aquesta manera s’obtenen 
propietats que no són comunes en els materials compostos tradicionals.  
Les superfícies biomimètiques són un cas particular de les superfícies amb gradients i 
sorgeixen de la imitació als materials naturals multifuncionals. La biomimètica involucra 
l’estudi de microestructures biològiques per trobar la correlació entre l’estructura amb 
els processos físics i químics que realitza. Utilitza aquest coneixement per dissenyar i 
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sintetitzar nous materials. L’os és un exemple ben conegut de una estructura jeràrquica 
en la natura. Estructuralment l’os és un material nanocompost conformat per un polímer 
natural (col·lagen) i un ceràmic inorgànic (HAP). La relació entre la fase orgànica i 
inorgànica no està uniformement distribuïda, sinó que varia amb la profunditat, de 
manera que constitueix un nanocompost amb gradient, on la fase dispersa es la HAP i 
la distribució d’aquesta fase varia en funció de la profunditat. Aquesta estructura 
proporciona a l’os un equilibri òptim entre la duresa, la resistència a la fractura, la 
durabilitat i l’amortiguació al xoc. L’objectiu en el desenvolupament de modificacions 
superficials biomimètiques és simular la natura per dissenyar biomaterials amb més 
funcionalitat [Guo et al., 2011].  
2.3. FONAMENTS DE BIOACTIVITAT  
Els materials bioactius formen una capa d’HAP a la seva superfície un cop implantats en el cos 
humà, i a través d’aquesta capa d’HAP s’enllacen als ossos circundants. La formació d’aquesta 
capa d’HAP és molt similar en composició i estructura a l’os real. Per tant, preferentment els 
osteoblasts proliferen i es diferencien per produir HAP i col·lagen en aquesta capa d'HAP i, 
conseqüentment, els ossos dels voltants entren en contacte directe amb la superfície de la 
capa d’HAP. Quan aquest fenomen succeeix es forma un fort enllaç químic entre l’os mineral i 
la superfície de la capa d’HAP el qual redueix l’energia interficial entre ells. Això indica que el 
requeriment essencial per a un material artificial per unir-se a un os viu un cop s’ha introduït en 
el cos humà, és la formació de la capa d'HAP en la seva superfície capaç d’enllaçar-se amb l'os 
[Kokubo, 1991]. 
          2.3.1. REQUISITS PER A LA FORMACIÓ DE HAP EN MATERIALS METÀLICS 
La formació d’HAP es produeix en el teixit ossi del cos humà gràcies al fluid corporal o plasma 
sanguini que és una dissolució sobresatura. Això s'atribueix a què el fluid corporal humà 
presenta una alta energia d'activació per a la nucleació homogènia d'HAP. Per tant, si un 
material artificial té un grup funcional efectiu que dóna lloc a la nucleació d’HAP en la seva 
superfície, llavors serà fàcil crear nuclis de precipitació d’HAP. Un cop els nuclis s’han format, 
aquests començaran a créixer de forma espontània consumint ions de calci i fòsfor del fluid 
corporal que tinguin al voltant [Ohtsuki i Kokubo, 1992].  
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Així doncs, es pot resumir que el 
prerequisit per formar HAP  en un 
material artificial és la presencia d’uns 
grups funcionals concrets que provoquin 
la nucleació d’HAP a la seva superfície. 
S’ha demostrat experimentalment que 
són efectius tots aquells hidròxids 
metàl·lics que en posar-se en immersió 
amb el plasma sanguini o SBF es 
carreguen negativament. Alguns dels 
grups funcionals efectius per nuclear 
l’HAP són Si-OH, Ti-OH, Zr-OH, Nb-OH i 
Ta-OH, mostrats a la Figura 7.  
 Segons Kokubo (2006), la formació de la 
capa d’HAP pot ser reproduïda en un fluid 
corporal simulat (SBF) que conté 
concentracions de ions quasi iguals a les 
del plasma sanguini humà, tal i com 
assenyala la Taula 1. Això significa que la 
bioactivitat d’un material pot ser avaluada 
per la formació d’HAP quan aquest es 
submergeix en SBF. Tot i que aquest 
mètode de predicció no és recolzat per 
alguns investigadors amb l’argument de 
que a vegades pot donar un fals positiu o 
un fals negatiu [Bohner i Lemaitre, 2009], 
aquesta premissa és acceptada per una 
gran part de la comunitat científica. 
          2.3.2. OBTENCIÓ DE Ta BIOACTIU: TRACTAMENT TERMOQUÍMIC 
El Ta, com es discutirà amb més detall posteriorment, és estable perquè es troba recobert 
d’una capa d’òxid de Ta passivant, Ta2O5. Aquesta capa passivant acostuma a ser amorfa i per 
tant, la seva detecció i caracterització exacta de la composició química, la cristal·linitat i el gruix 
de la capa no es trivial. Per aquest motiu, hi ha investigadors que defensen que abans de 
sotmetre el Ta al tractament termoquímic per bioactivar la superfície, s’ha d’assegurar 
Taula 1. Concentració nominal de ions presents en el SBF i en el 
plasma sanguini [Takadama i Kokubo, 2006]. 
Ió Plasma sanguini (mM) SBF (mM) 
Na+ 142,0 142,0 
K+ 5,0 5,0 
Mg+ 1,5 1,5 
Ca2
+ 2,5 2,5 
Cl- 103,0 147,8 
HCO3- 27,0 4,2 
HPO4
2- 1,0 1,0 
SO4
2- 0,5 0,5 
pH 7,2-7,4 7,40 
   
Figura 7. Formació de HAP induïda per (A) SiO2, (B) TiO2, 
(C) ZrO2, (D) Ta2O5 i Nb2O5 en SBF [Kokubo et al. 2004]. 
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l’existència d’aquesta capa, ja que aquesta és la precursora necessària per a la bioactivació del 
Ta. Hi ha diferents mètodes per passivar el Ta, tots es basen en atacar-lo químicament [Zhou et 
al., 2008]: 
 Utilitzant un dissolvent alcalí com el NaOH per oxidar-lo: 
Ta(s) + NaOH(l)  (1/2) Ta2O5(s) + (5/2) Na2O(l) + 5H2(g)   (2.1) 
 Utilitzant un fort oxidant com el peròxid d’hidrogen H2O2: 
Ta(s) + (5/2) H2O2(l)  (1/2) Ta2O5(s) + (5/2) H2O(l)   (2.2) 
Cal afegir que, en general, els estudis que existeixen no informen que s’hagi fet cap tractament 
abans del tractament superficial termoquímic per tal d’assegurar una capa de passivació 
suficient.  
Aquesta capa d’òxid tot i que sigui estable, pot reaccionar amb hidròxid de sodi donat com a 
producte un gel de tantalat de sodi. Aquest gel pot ser estabilitzat amb un tractament tèrmic 
com a una capa de tantalat de sodi amorf. Per aquest motiu el tractament de bioactivació 
s’anomena termoquímic [Kokubo et al. 2004]. 
En la literatura hi ha diferents opinions sobre aquestes tantalats de sodi, des de les condicions 
experimentals (concentració de l’alcalí utilitzat i la temperatura d’estabilització), els mecanismes 
de formació, la morfologia, i la composició. A continuació es detallen les diferents teories 
d’obtenció dels tantalats de sodi. 
Més específicament, el tractament termoquímic (veure la Figura 8) consisteix en sotmetre les 
mostres de Ta a l’atac bàsic amb NaOH durant 24h a 60ºC, posteriorment netejar-les amb 
aigua i assecar-les a 40ºC durant 24h, i finalment estabilitzar-les tèrmicament escalfant-les amb 
una velocitat de 5ºC/min fins a 300ºC, mantenint 1h aquesta temperatura i deixar que es 
refredin en el forn fins que estiguin a temperatura ambient [Miyasaki et al., 2002].  
 
En el primer pas de la part experimental és on es produeix l’hidrogel de tantalats de sodi i en 
funció de la concentració de NaOH que s’utilitzi s’obtenen tantalats amorfs o cristal·lins. Segons 
PAS 1. Atac bàsic 
amb NaOH  
PAS 2. Assecament  
PAS 3. Tractament 
tèrmic 
Figura 8. Etapes del tractament termoquímic. 
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Miyasaki (2000) si s’utilitzen concentracions inferiors a 0,5 M s’obtenen tantalats amorfs i si 
s’utilitzen concentracions més altes s’obtenen tantalats cristal·lins. Concretament va determinar 
que es produïen Na8TaO19, Na3TaO4, Na14Ta12O37 i Na2Ta8O21 [Miyasaki et al., 2000]. Altres 
autors defensen que en funció de la concentració s’obtenen tantalats més o menys coordinats; 
Segons Lee et al., a concentracions baixes (NaOH de 1 M) s’obté Na2Ta2O6 i a concentracions 
més elevades (NaOH de 5 M), s’obté NaTaO3 [Lee et al., 2005].  
D’altra banda, hi ha diversos estudis sobre l’efecte de la temperatura escollida en el tractament 
tèrmic [Miyasaki et al., 2001]. El tractament tèrmic serveix per estabilitzar l’hidrogel de tantalats 
format a la superfície del Ta desprès de l’atac químic, però si la temperatura és massa alta fa 
que els tantalats s’ordenin donant una estructura cristal·lina, del tipus NaTa3O8. S’ha demostrat 
que si no es realitza el tractament tèrmic o aquest es porta a terme a temperatures inferior s 
300ºC, el Ta presenta precipitació de HAP cristal·lina, mentre que si la temperatura és de 
500ºC la HAP que es forma és amorfa [Miyasaki et al., 2000; Miyasaki et al., 1997].  
En general, molts dels científics coincideixen en què el tantalats Na2Ta2O6 i NaTaO3 són els 
més comuns. Els ions Na+ dels tantalats són precursors de la nucleació de HAP, aquests 
afavoreixen l’osteointegració. Les reaccions de formació d’aquests tantalats són les següents 
[Zhou et al., 2008]: 
Ta2O5(s) + 2NaOH(l)  2NaTaO3(s) + H2O(l)   (2.3) 
Ta2O5(s) + 2NaOH(l)  Na2Ta2O6(s) + H2O(l)    (2.4) 
El mecanisme de reacció que succeeix en la superfície del Ta, tal i com es presenta en la 
bibliografia, és el següent [Miyasaki et al., 1997]: 
Ta + 2OH-  [Ta(OH)2]
3+ + 5e-   (2.5) 
Ta + 3OH-  [Ta(OH)3]
2+ + 5e-   (2.6) 
[Ta(OH)3]
2+ + 4e-  Ta2O5·H2O + 2H2↑   (2.7) 
[Ta(OH)2]
3+ + 3OH-  Ta(OH)5   (2.8) 
Ta2O5·H2O + OH
-  HTa2O6
-·H2O  (2.9) 
Aquest tantalat hidratat està carregat negativament i incorpora Na+ per tal de mantenir la 
neutralitat. Les estructures cristal·lines d’aquests dos compostos han estat estudiades. La 
Figura 9 demostra que el NaTaO3 pot presentar una estructura cúbica o una estructura 
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ortoròmbica (perovskita) i el Na2Ta2O6 presenta una estructura cúbica (defecte piroclor). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
          2.3.3. FORMACIÓ DE LA CAPA D’HAP SOBRE Ta BIOACTIU 
La capa de tantalats de sodi, quan es troba en immersió amb l’SBF reacciona  intercanviant el 
ions Na+ per ions H3O
+. Això dóna com a resultat els grups hidroxils Ta-OH en tota la superfície. 
Aquets grups es van acumulant en la superfície fins que aquesta superfície queda carregada 
negativament, provocant que aquests grups es comencin a combinar amb ions de Ca+2 del 
fluid, formant un tantalat de calci amorf. A mesura que els ions de calci s’incorporen, el tantalat 
de sodi es càrrega positivament en conjunt i, com a conseqüència, es combinen els calcis amb 
els fosfats aniònics PO4
2-, donant lloc a fosfat de calci amorf. Una vegada s’han creat els nuclis 
de HAP, aquesta creix espontàniament consumint ions calci i fosfats del SBF per formar una 
capa densa i uniforme [Miyasaki et al., 1997]. Aquestes partícules tenen una relació molar Ca/P 
d’entre 1,4-1,65.  
 
 
Figura 9. Estructura dels cristall dels tantalats de sodi a) NaTaO3 cúbic, b) NaTaO3 ortoròmbic, c) Na2Ta2O6 cúbic i 
d) Ta2O6 octaèdric [Li et al., 2007]; [Kanhere et al., 2013];  [Husin et al., 2011]. 
Figura 10. Esquema gràfic del mecanisme de formació de HAP sobre Ta bioactivat termoquímicament quan es troba 
immers en SBF. 
 d) 
a) b) c) 
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Els grups de Ta-OH formats d'aquesta manera indueixen la nucleació d'HAP, mentre que 
l'augment del producte d'activitat iònica accelera la nucleació d'HAP, Figura 10. 
S’observa que la HAP es forma considerablement més ràpid en les superfícies tractades on hi 
ha tantalats que en la superfície no tractada, tal i com s’observa en la Figura 11. En funció de 
la coordinació i estructura del tantalat, la reactivitat per formar HAP es veurà afectada. Si els 
sodis estan atrapats en l’estructura costarà més temps que s’intercanviïn els ions que si es 
troben en una posició favorable al intercanvi.  
 
 
 
 
 
 
 
2.4. FONAMENTS DEL TÀNTAL 
El Ta és un element metàl·lic de transició (5d), que té per símbol Ta, el seu número atòmic és 
el 73 i el seu pes atòmic és 180,948g/mol. Va ser descobert a Suècia el 1802 per Anders 
Ekeberg en ser el primer científic que va separar per primera vegada el pentòxid de Ta Ta2O5 
del mineral de columbita. Normalment es troba a la natura en forma de mineral com a 
(Fe,Mn)[(Nb,Ta)O3]2 juntament amb el niobi, un element que comparteix moltes de les seves 
propietats.  Si el contingut de Ta predomina el mineral s’anomena tantalita, en canvi si el 
contingut que predomina és el de niobi s’anomena colimbita o niobita 
Hi ha diverses propietats d’aquest metall de transició que el fan realment interessant per a 
diferents camps d’aplicació, aquestes es poden veure en la Figura 12. Els principals trets 
diferencials són que té un punt de fusió molt elevat 2.996°C, el qual només és superat pel 
tungstè, el carbó, el reni i el osmi. També presenta una alta resistència a la corrosió a la majoria 
dels dissolvents a temperatures inferiors a 150°C i en molts casos és químicament inert. 
Figura 11. Imatges del SEM a) desprès 1 setmana d’immersió de les mostres i b) després de 4 setmanes 
d’immersió [Miyasaki et al., 1997] 
a) 
b) 
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S’utilitza per construir intercanviadors de calor, per a la fabricació de dispositius mòbils, en 
components de capacitadors per l’industria electrònica i en implants per a la tecnologia mèdica. 
També s’utilitza en forma d’aliatges com el ferrotantalat per reduir la corrosió intergranular 
d’acers austenítics.  
 
El seu ús però ha estat limitat al llarg de l’historia degut al seu alt cost [Cardarelli et al., 1996] i 
els complicats mètodes d’extracció i purificació. Els darrers anys però s’han optimitzat aquestes 
tècniques i s’ha augmentat la producció tal i com exemplifica la Figura 13. Els principals països 
explotadors d’aquest metall són Australia, Brasil, Canada, D.R. Congo i altres països africans.  
 
 
Figura 12. Evolució de l’utilització de Ta al llarg de la historia ens els diferents camps d’aplicació. Dades extretes 
de U.S. Geological Survey Data Series 140. 
Figura 13. Evolució de la producció mundial de Ta. Dades extretes de U.S. Geological Survey Data Series 140. 
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          2.4.1. PROPIETATS 
El Ta pertany al grup de metalls refractaris. Aquests tenen un punt de fusió superior al platí 
(1.772 °C). L’energia que enllaça els àtoms individuals és particularment alta. Aquests metalls 
tenen un punt de fusió elevat i una pressió de vapor baixa. També es caracteritzen per la seva 
alta densitat i el seu baix coeficient d’expansió tèrmica. 
El Ta té una densitat molt alta de 16,6 g/cm3, i es torna trencadís durant els processos de 
fabricació que comporten atmosferes d’hidrogen. Per aquest motiu, el material es produeix en 
el buit. Sense cap dubte, el Ta és el més resistent dels metalls refractaris perquè té unes 
propietats molt especials, tal i com es mostra en la Taula 2. 
Propietats 
Número atòmic 73 
Massa atòmica 180.95 
Punt de fusió 2 996 °C / 3 269 K 
Punt de ebullició 6 100 °C / 6 373 K 
Pressió de vapor a 1 800 °C 5 · 10-8 [Pa] 
a 2 200 °C 7 · 10-5 [Pa] 
Densitat a 20 °C 16.60 [g/cm3] 
Estructura cristal·lina cúbica centrada en el cos 
Duresa a 20 °C deformat 120 - 220 [HV10] 
recristal·litzat 80 - 125 [HV10] 
Mòdul d’elasticitat a 20 °C 186 [GPa] 
Coeficient de Poisson 0.35 
Coeficient d’expansió tèrmica lineal a 20 °C 6.4 · 10-6 [m/(m·K)] 
Conductivitat tèrmica a 20 °C 54 [W/(m·K)] 
Calor específic a 20 °C 0.14 [J/(g·K)] 
Conductivitat elèctrica a 20 °C 8 · 10-6 [1/(Ω·m)] 
Resistència elèctrica específica a 20 °C 0.13 [(Ω·mm2)/m] 
Emissió d’electrons 4.3 [eV] 
Temperatura de recristal·lització (temps de recuit: 1 hora) 900 - 1 450 °C 
Superconductivitat (temperatura de transició) < -268.65 °C / < 4.5 K 
 
Taula 2. Propietats del Ta [La Plansee Group, 01-12-13] 
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Les propietats mecàniques del Ta poden ser modificades per petites quantitats d’elements 
intersticials com l’oxigen, el nitrogen, l’hidrogen i el carbó. També es poden veure afectades per 
la puresa de la pols del metall, el procés de producció (qualitat sinteritzada o fossa), el grau de 
conformat en fred i el tipus de tractament tèrmic.   
Degut a la resistència del Ta a tot tipus de substàncies químiques, aquest material es compara 
sovint amb els metalls nobles. No obstant, a nivell termodinàmic el Ta és un metall base que 
pot formar compostos estables amb una amplia varietat d’elements. Al estar en contacte amb 
l’aire, el Ta forma una capa d’òxid  (Ta2O5)  que protegeix el material base contra atacs químics 
evitant la corrosió. Com anteriorment s’ha comentat l’entalpia de formació d’aquest òxid és 
negativa, concretament de -ΔHº298=2090 kJ·mol per tant, és forma espontàniament aquesta 
capa de Ta2O5. 
Com es pot observar en el diagrama de Porbaix, 
diagrama d’equilibri entre el potencial i el pH pel 
sistema Ta-aigua a 298K, sense aplicar cap 
potencial el Ta es troba passivat per qualsevol 
pH, veure la Figura 14.  
En el sistema Ta-oxigen hi ha sis fases 
descobertes: Ta(α), Ta4O(β), TaO(γ), TaO2(δ), 
TaOx (ε) amb 2<x<2,5, Ta2O5 (ξ) [Garg et al., 
1996]. 
Les úniques substàncies inorgàniques a les 
quals el Ta no és resistent a temperatura 
ambient són l’àcid sulfúric concentrat, el fluor, el 
fluorur d’hidrogen, l’àcid fluorhídric, solucions 
àcides que contenen ions de fluor i solucions 
alcalines com el hidròxid de sodi i el hidròxid 
potàssic. En canvi, és resistent a solucions aquoses d’amoníac. Si el Ta és exposat a aquests 
atacs químics, l’hidrogen penetra en el seu entramat metàl·lic i el material es torna trencadís. La 
resistència a la corrosió disminueix gradualment al augmentar la temperatura, i a partir de 
100ºC-150ºC comença a ser atacat per diversos dissolvents, es pot veure uns exemples en la 
Taula 3. 
 
 
Figura 14. Diagrama de Pourbaix on s’expressen els 
dominis teòrics d’immunitat i passivació [Lee et al., 
2005] 
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Tot i que el Ta és inert al contacte amb moltes solucions, tal i com s’ha comentat anteriorment, 
no ho és si s’exposa a solucions mixtes, encara que aquestes no el corrosionin si es troben de 
forma individual.  
El Ta és resistent a les següents foses de metall: Ag, Bi, Cd, Cs, Cu, Ga, Hg, K, Li, Mg, Na i Pb, 
sempre que aquestes tinguin un baix contingut d’oxigen. No obstant, es veu afectat per Al, Fe, 
Be, Ni  Co. 
Amb els gasos nobles no reacciona, així que es poden utilitzar aquests com a gasos protectors. 
S’ha de vigilar quan s’augmenta la temperatura ja que reacciona molt fàcilment amb l’oxigen o 
amb l’aire i pot absorbir grans quantitats d’hidrogen i nitrogen. Quan aquest fet succeeix, el 
material es converteix en molt trencadís. El recuit del Ta en un buit elevat, permet eliminar 
aquestes impureses; l’hidrogen és eliminat a 800 °C i el nitrogen a 1.700 °C. 
          2.4.2. APLICACIONS BIOMÈDIQUES 
La primera vegada referenciada en què es va utilitzar 
el Ta com a material per a una aplicació biomèdica, va 
ser Burke a Vancuver el 1940, on es van obtenir 
excel·lents resultats amb filferro de Ta per realitzar 
sutures. Des dels anys 40, ha estat un element que 
s’ha utilitzat per a la reparació de nervis, cranioplàstia, 
implants dentals, elèctrodes de marcapassos, clips de 
Taula 3. Resistència del Ta a la corrosió d’alguns dissolvents [La Plansee Group, 01-12-13] 
 
Resistència a la corrosió 
Agua Aigua calenta < 150 °C resistent 
Àcids inorgànics Àcid clorhídric < 30 % fins 190 °C resistent 
Àcid sulfúric < 98 % fins 190 °C resistent 
Àcid nítric < 65 % fins 190 °C resistent 
Àcid fluorhídric < 60 % no resistent 
Àcid fosfòric < 85 % fins 150 °C resistent 
Àcids orgànics Àcid acètic < 100 % fins 150 °C resistent 
Àcid oxàlic < 10 % fins 100 °C resistent 
Àcid làctic < 85 % fins 150 °C resistent 
Àcid tàrtric < 20 % fins 150 °C resistent 
Figura 15. Components acetabulars de la 
pròtesis de femoral [Levine et al., 2006] 
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lligadura i pròtesis de femoral (veure la Figura 15). Gràcies a ser un material pesat, dúctil i amb 
baixa susceptibilitat magnètica, també s’utilitza com a marcadors sota fluorescència per a 
stents [Hanawa, 2009].  
Degut a la elevada densitat del Ta no és adequat utilitzat el Ta massís per a pròtesis com les 
del genoll o les del maluc. Per això, el gran èxit del Ta és utilitzar-lo en forma d’espuma, ja que 
l’estructura porosa disminueix la densitat de la pròtesis aconseguint un modul de young més 
baix. Un exemple de fabricació del Ta porós és a partir de la piròlisis d’un polímer precursor de 
forma esponjosa obtingut d’un esquelet reticulat d’aspecte vidriós de carbó de baixa densitat 
[Zardiackas et al., 2001]. El Ta comercial és dipositat en aquest esquelet de carbó mitjançant 
una deposició química i infiltració utilitzant vapor. La porositat de la mostra obtinguda és del 80-
85% i la mida dels porus és d’ aproximadament 500µm.  
 Les espumes de Ta  utilitzades per a aplicacions biomèdiques tenen les propietats indicades a 
la Taula 4. Com es pot veure, l’estructura del Ta porós té un mòdul elàstic similar al de l’os 
esponjós la qual cosa fa que s’allargui la vida útil de l’implant ja que s’evita l’apantallament de 
càrregues i la reabsorció de l’os. El límit de resistència a la fatiga és al voltant de 23MPa a 
5x106 cicles. Des d’un punt de vista mecànic, el Ta porós hauria de ser un bon material per a 
substituts d’os o per pròtesis articulades.  
 
 
 
Taula 4. Taula comparativa de les propietats mecàniques de deferents biomaterials, l’os esponjós i l’os cortical 
[Tadashi et al., 2003],[Levine et al., 2006b]. 
Material Esforç compressió (MPa) Esforç flexió (MPa) Mòdul Young (GPa) 
Bioglass - 42 35 
HAp 500-1000 115-200 80-110 
Glass ceramic A-W 1080 220 118 
Os humà esponjós 2-12 - 0,05-0,5 
Os humà cortical 100-230 50-150 7-30 
Ta porós 50-70 110 2,5-3,9 
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Barra de Ta 
a) 
Espuma de Ta 
b) 
CAPÍTOL 3: MATERIALS I MÈTODES 
3.1. MATERIALS 
Actualment es comercialitza el Ta en diferents formes i composicions, des de plaques, barres, 
discs fins a pols de diferents granulometries. Principalment es distingeixen dues variants de 
producció i també diferents aliatges adaptats a cada aplicació, tal i com s’indica a la Taula 5.  
Taula 5. Classificació del Ta comercial en funció de l’aplicació i la composició (puresa) [Dades extretes de la 
comercialització de Plansee Group 01-12-13]. 
Nom del material Composició 
(% pes) 
Aplicació 
Qualitat 
sinteritzada 
Ta de qualitat 
sinteritzada 
> 99.95 
Per capacitadors (molt pur i 
homogeni) 
Ta amb gra estabilitzat > 99.90 
Per la sinterització en ànodes o per 
aplicacions en el sector de la 
construcció de forns. 
Ta2.5W 2.5 % W 
Per intercanviadors de calor i 
elements d’escalfadors que s’utilitzen 
en el camp de la construcció 
d’aparells químics. 
Ta10W 10 % W 
Qualitat per 
a la fusió 
     Ta de qualitat per 
fusió 
> 99.95 
Per fabricar barres i xapes (més 
impureses i menys homogeni) 
El Ta utilitzat per a aquest treball serà la barra de Ta comercial pura que està fabricada a partir 
del Ta de qualitat per a la fusió (el material 2) de la Taula 5), i per a les espumes preparats pel 
grup BIBITE s’utilitza la qualitat sinteritzada (el material 1) de la Taula 5). Hi ha diferents 
mètodes per a la fabricació d’espumes, però els principals són la pulvimetal·lúrgia o la 
deposició química en fase vapor sobre un esquelet d’un altre material. Es poden obtenir 
diferents tipus d’espumes en funció de les condicions de preparació. 
Com s’ha comentat, en aquest projecte s’han utilitzat barres de Ta i mostres espumoses 
obtingudes a partir d’un procés pulvimetal·lúrgic (veure la Figura 16): 
 
 
 
 
 
 
Figura 16. Tipus de mostres de Ta utilitzades en aquest projecte. 
1) 
2) 
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a) Barra de Ta distribuïda per l’empresa Alfa Aesar amb longitud de 250mm, diàmetre 
6,4mm, puresa 99.95% i densitat de 16,60 g/cm3.  
b) Espumes de Ta obtingudes al laboratori amb un procés “space holder” basat en la 
pulvimetal·lúrgia a partir de pols de Ta de diàmetre mig inferior a 44µm i de puresa 
99,98%. Utilitzant NaCl com a espaiador per obtenir una espuma porosa. El procés de 
fabricació és el que es mostra en la Figura 17.  
 
Figura 17. Procés de pulvimetal·lúrgia utilitzat per preparar les espumes de Ta porós. 
El tractament de sinterització es realitza en un forn tubular amb atmosfera controlada d’argó. El 
programa de sinterització és el següent (veure la Figura 18): 
- Col·locar les mostres i eliminar tot l’aire que es 
troba dins del forn. Per eliminar-lo, utilitzar un flux 
d’argó de 3 l/min durant 30 min. 
- Després d’eliminar l’aire, escalfar el forn de 
temperatura ambient a 150 ºC. 
- Mantenir a 150 ºC durant 30 min. 
- Escalfar de 150 ºC a 1.500 ºC amb una rampa 
de 20 ºC/min.  
- Mantenir al forn a 1.500 ºC durant dues hores. 
- Refredar de 1.500 ºC a 400 ºC amb una rampa 
de 20 ºC/min.  
- Quan el forn assoleix una temperatura inferior a 190 ºC s’apaga el flux d’argó. 
Per obtenir tres acabats superficials diferents, s’ha modificat la topografia de la barra comercial 
de Ta pur (mostra a) anteriorment citada. Els acabats superficials estudiats són els que es 
descriuen a continuació i es poden veure en la Figura 19: 
 a.1) Superfície polida: un cop s’obtenen els discs de la barra, s’embaqueliten i es poleixen. 
Figura 18.  Programa del tractament de sinterització. 
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 a.2) Superfície desbastada: són les mostres obtingudes directament després de tallar-les de 
   la barra de Ta. No se’ls fa cap tractament a la superficial per canviar la seva topografia. 
 a.3) Superfície granallada: es modifica la superfície dels discs desbastats a partir d’impactar 
   partícules d’alúmina a alta velocitat. Aquest tractament fa augmentar la rugositat.   
a.4) Superfície sinteritzada: per determinar l’efecte del tractament pulvimetal·lúrgic en les    
  espumes de Ta, s’han sotmès algunes de les  mostres desbastades i de  les 
granallades al tractament final de sinterització. 
Les mostres d’espuma de Ta porós no es sotmeten a cap modificació física de la seva 
superfície ja que degut al seu mètode de processat aquestes presenten una estructura molt 
porosa. Així doncs, qualsevol tractament superficial (polir, desbastar, granallar) espatllaria la 
superfície de la mostra ja que es desprendrien partícules i s’acabaria esmicolant. 
A continuació en la Taula 6 s’especifiquen a mode de resum els tipus de mostra que s’han 
utilitzat, quin és el seu estat superficial i si s’han sotmès al tractament de sinterització. 
Mostra Estat superficial Tractament de sinterització 
Barra 
Polit No 
Desbastat Si/No 
Granallat Si/No 
Espuma No modificat Si 
3.2. PREPARACIÓ DE LES MOSTRES 
La preparació de les mostres és diferent en funció de si es tracta de la barra comercial de Ta o 
de les espumes, i també del tipus de superfície que es vol aconseguir. Es pot observar segons 
el gràfic de la Figura 20 que els processos són diferents. Aquesta figura detalla aquests 
Figura 19. Diferents tipus de superfícies de les mostres de la barra de Ta. 
Taula 6. Tipus de mostra que s’han utilitzat en aquest projecte. 
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processos per preparar els diferents tipus de mostra, alguns són genèrics i d’altres específics 
per acabat superficial.  
 
          3.2.1. TALLAR LA BARRA EN PECES DE 2MM 
Amb la talladora manual Struers Minitom i un disc de tall de diamant, es tallen les barres i 
espumes en peces de 2 mm de gruix amb una velocitat de tall no superior a 150-200 rpm.  
          3.2.2. PROCEDIMENT DE MODIFICACIÓ FÍSICOQUÍMICA DE LA SUPERFÍCIE 
               3.2.2.1. OBTENCIÓ DE MOSTRES POLIDES 
El procés d’obtenció de mostres polides es divideix en tres etapes. Primer s’emboteixen les 
mostres en una baquelita, posteriorment es desbasten i finalment es poleixen amb els panys 
adequats. Les mostres s’emboteixen en baquelita per poder desbastar-les i polir-les totes 
alhora d’una forma àgil i pràctica amb la polidora automàtica. A continuació s’expliquen 
detalladament aquests passos.  
   Embotir 
Les mostres que es volen polir es munten en 
baquelita amb la premsa Struers Lbopress-3, 
tal i com mostra la Figura 21. Per obtenir una 
baquelita d’una altura de 20 mm i que contingui 
Figura 20. Diagrama d’obtenció de cada tipus de mostra on es detallen les preparacions específiques requerides. 
Figura 21. Proveta metal·logràfica amb 8 mostres de Ta 
embotides en baquelita i embotidora Struers Lbopress-3. 
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entre 6 o 8 discos de Ta de diàmetre 6 mm, es fixen els següents paràmetres: 
- Força: 20 kN 
- Temperatura d’escalfament: 150 ºC durant 6 min 
- Temps de refredament: 3 min 
   Desbastar 
Un cop les mostres estan en baquelites es poleixen amb 
la polidora automàtica Struers amb base RotoPol-1 i part 
superior RotoForce-4 (veure la Figura 22), fins a obtenir 
una superfície especular o mirall. Per arribar a l’efecte 
mirall desitjat, primerament s’utilitzen panys de carbur de 
silici amb aigua que van des d’un gra de polit gran, uns 
30 µm fins a 5 µm. S’han d’anar eliminant totes les 
ratllades fins deixar la superfície de les mostres uniforme.  
El paper de polir, la força, la velocitat, la rotació i el temps 
de polir ve determinat a la Taula 7 per cada tipus de pany emprat.  
Pany Força Velocitat Rotació Temps 
P400 40 kN 300 rpm >> 1:30 min (x2) 
P800 30 kN 150 rpm >> 3 min (x2) 
P2400 30 kN 150 rpm >> 3 min (x2) 
P4000 30 kN 150 rpm >> 3 min (x2) 
Per desbastar s’ha d’utilitzar un pany nou en cada repetició i pas. Cal anar comprovant 
l’evolució del polit, així que cal netejar les mostres amb aigua corrent després de cada repetició 
i pas, i secar-les amb aire comprimit. Si durant la comprovació es detecta alguna ratllada o 
canvi de pla, el pany en que s’està treballant es repeteix més de dues vegades i, si fos 
necessari, es torna al pas anterior per assegurar la homogeneïtat de les mostres. 
   Polir 
L’efecte mirall s’ha aconseguit amb els panys de vellut. S’ha alternat aigua cada 30 s amb una 
suspensió de diamant monocristall de 1 µl i aigua cada 90 s. La força ha de ser de 15 kN, 
velocitat de 150 rpm, corrodant i durant 3 min. Finalment s’han netejat les mostres amb el pany 
de vellut i aigua durant 3 min.  
Taula 7. Paràmetres de la polidora automàtica segons el pany. 
Figura 22. Polidora automàtica. 
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               3.2.2.2. OBTENCIÓ DE LES MOSTRES GRANALLADES 
La granalladora utilitzada té una pistola de 8 mm de diàmetres i permet escollir el material de 
granalla. En aquest cas, s’ha escollit alúmina per granallar perquè és un abrasiu econòmic i 
estable, és a dir, no cedeix alumini a l’organisme. Les condicions del granallat són: 
- Pressió de projecció: 6 atm. 
- Temps de projecció mínim: 5-10 s per garantir una bona homogeneïtat en la rugositat. 
- Distància de projecció entre el disc i la pistola:e 10 cm. 
- Angle d’impacte del feix de partícules: 60º.  
Després de granallar les mostres, es netegen amb aigua i sabó durant 10 min, i s’assequen 
amb aire comprimit. A continuació, es passiven químicament amb àcid clorhídric per eliminar 
les restes d’alúmina que puguin haver quedat incrustades durant 30 s. Finalment, es tornen a 
netejar amb aigua i sabó durant 10 min amb ultrasons.  
3.3. TRACTAMENT TERMOQUÍMIC AMB NaOH 
Abans de començar el tractament termoquímic amb NaOH s’han de netejar totes les mostres. 
El protocol que s’ha de seguir és el que es mostra en la Taula 8. 
Dissolvent Temps 
Acetona 5min ultrasons 
Ciclohexà 3 cicles x 2 min ultrasons 
2-Isopropanol 3 cicles x 2 min ultrasons 
Aigua destil·lada 3 cicles x 2 min ultrasons 
Etanol 3 cicles x 2 min ultrasons 
Acetona 3 cicles x 2 min ultrasons 
 
El tractament termoquímic consisteix en dues etapes: primer atacar químicament les mostres 
amb una dissolució bàsica i després estabilitzar-les amb un tractament tèrmic. Les diferents 
superfícies s’ataquen amb dissolucions bàsiques de NaOH de diferent concentració, 
concretament s’han escollit tres molaritats: la 0,5 M, la 2 M i la 5 M, ja que són les que 
s’assagen en els articles. El tractament tèrmic és el mateix per a totes les mostres.  
Els passos per realitzar l’atac termoquímic es poden veure en la Figura 23 i són els que es 
descriuen a continuació: 
Taula 8. Protocol de neteja. 
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- Preparar les dissolucions de NaOH. Fer una dissolució de 5 M i després diluir aquesta per 
obtenir les dissolucions de 2 M i 0,5 M. 
- Introduir cada peça en un recipient de plàstic ben identificat. 
- Afegir en cada recipient 5 ml de NaOH de cada concentració amb una pipeta. 
- Tancar els recipients i introduir-los al forn a 60 ºC, durant 24 h. 
- Treure del forn i netejar les peces amb aigua destil·lada durant 10min amb ultrasons (x3).  
- Assecar les mostres al forn a 40 ºC durant 24 h. 
- Escalfar les mostres amb una rampa de 5 ºC/min fins a 300 ºC, mantenir el forn a aquesta 
temperatura durant 1 h i deixar-les refredar en el mateix forn fins a temperatura ambient.  
 
3.4. ASSAIG BIOACTIVITAT 
          3.4.1. PREPARACIÓ DEL SIMULATED BODY FLUID (SBF) 
Per a la preparació de SBF es segueix el protocol establert per la ISO 23317 (2007). El 
procediment s’estructura en quatre parts: neteja del material a utilitzar, dissolució de reactius, 
regulació del pH i emmagatzematge.  
 Neteja del material a utilitzar 
Netejar tot el material amb una dissolució d’àcid clorhídric 1M dins de la cubeta de plàstic per 
tal de poder recollir l’àcid i gestionar-lo adequadament. Fer un segon rentat de tot el material 
amb aigua i sabó i posteriorment rentar-ho tot amb aigua destil·lada. Finalment es deixa que el 
material s’assequi sòl. 
Figura 23. Exemple dels passos a realitzar en l’atac termoquímic amb NaOH. 
  
Estudi dels paràmetres per a la producció de superfícies bioactives de tàntal  48 
 Dissolució dels reactius 
- Abocar 700mL d’aigua destil·lada en el vas de precipitats d’1L. El vas de precipitats ha de ser 
de plàstic i el màxim de llis possible, evitant esquerdes o imperfeccions. D’aquesta manera 
s’evita la precipitació de sals.  
- Procedir a fer el muntatge de preparació de SBF tal i com il·lustra la imatge de l’Annex A de 
la ISO-23317 (2007).  
- Pesar cada reactiu amb l’ajuda d’una espàtula i una safata de pesar antisèptica, just en el 
moment que s’hagi d’utilitzar.  
 - Un cop el termòmetre marqui una 
temperatura estable de 36,5 ºC ±1,5, es 
dissolen els reactius en l’odre que s’indica en 
la Taula 9. Per regular la temperatura, es pot 
utilitzar gel. 
- Dissoldre cada reactiu un per un, i en cap 
moment abocar un reactiu si l’anterior no està 
completament dissolt. Els reactius KCl, 
K2HPO4·3H2O, MgCl2·6H2O, CaCl2, i, 
Na2SO4 són higroscòpics, per tant 
manipular-los amb gran rapidesa.  
 Regulació del pH 
Un cop dissolt tots els components de la Taula 9 es mesura el pH. Aquest ha d’estar entre 1- 2. 
Després afegir aigua destil·lada fins que el volum de la dissolució arribi a 0,9 L i regular el pH: 
- Anar afegint TRIS fins que el pH sigui 7,45 aproximadament correspon a 6 g. La dissolució 
mai pot assolir un pH superior a 7,85 ja que podrien precipitar els reactius. 
- Afegir amb l’ajuda d’una pipeta Pasteur HCl 1 M fins que el pH disminueixi i es mantingui 
constant a 7,35. Després afegir més TRIS fins a abocar la totalitat de la quantitat desitjada, no 
superar un valor de pH de 7,45, i,  finalment tornar ajustar el pH a 7,4 amb HCl. La regulació del 
pH amb aquestes dues substàncies es pot fer tantes vegades com es vulgui.  
- Quan el pH és estable, abocar la dissolució en el matràs aforat 1 L i quan ja s’hagi refredat  
enrasar amb aigua destil·lada. 
 Emmagatzematge 
Taula 9. Reactius i dissolvents ordenats per ordre 
d’incorporació per a la preparació d’SBF. 
Ordre Reactiu Mesura real 
1 NaCl 8,035 g 
2 NaHCO3 0,355 g 
3 KCl 0,225 g 
4 K2HPO4·3H2O 0,231 g 
5 MgCl2·6H2O 0,311 g 
6 HCl (1 M) 39 mL 
7 CaCl2 0,292 g 
8 Na2SO4 0,072 g 
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Emmagatzemar el SBF en flascons de plàstic a la nevera (5-10 ºC) i utilitzar-lo en els 30 dies 
consecutius a la realització. En el cas en què el SBF no estigui en bones condicions 
s’observaran precipitats o terbolesa.  
          3.4.2. PREDICCIÓ DE L’OBTENCIÓ D’HAP 
Per determinar si el tractament termoquímic és adequat, es prediu la condició de les mostres de 
Ta com a material bioactiu amb l’immersió d’aquestes en SBF durant un període de 12 dies 
consecutius (segons la normativa). El procediment per determinar la bioactivació del Ta es 
mostra a la Figura 24 i es el que la ISO 23317 (2007) estableix. 
 Preparació del vidre de control 
S’utilitza un biovidre, un biomaterial que després d’estar en immersió en SBF sempre dóna 
HAP precipitada, per controlar que les condicions del SBF són les adequades i per assegurar la 
fiabilitat dels assajos en substrats de Ta. Es poleix manualment una de les superfícies del 
biovidre de control amb un pany de 600 i un pany de 4000, després es neteja amb ultrasons en 
etanol i finalment en aigua destil·lada. 
 Immersió de les mostres en SBF 
- Posar les mostres i el biovidre en els pots de plàstic. Cal posar-ho de tal manera, que la 
superfície que es vol analitzar sigui la que no queda en contacte amb el fons del pot de plàstic. 
- Introduir 30 mL de SBF preescalfat a 36,5 ºC amb l’ajuda d’una xeringa i un microfiltre de 
0.22 µm en els pots de plàstic que contenen les mostres i guardar-los a l’estufa a 36,5 ºC. 
- Canviar el SBF cada dos o tres dies per tal d’assegurar que la concentració dels ions es 
manté més o menys constant.  
Es mesura el pH abans d’utilitzar el SBF per assegurar que a 36,5 ºC és de 7,4 i també 
s’analitza el pH després de cada període d’immersió per controlar l’activitat iònica. 
 
Figura 24. Esquema dels passos a realitzar en l’immersió de les mostres en SBF. 
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3.5. TÈCNIQUES  DE CARACTERITZACIÓ UTILITZADES 
Les tècniques i els fonaments que es descriuen a continuació s’han utilitzat per determinar les 
modificacions superficials produïdes en la superfície de Ta i també per determinar si aquests 
tractaments han bioactivat el metall.  
          3.5.1. CARACTERITZACIÓ FÍSICA 
               3.5.1.1. RUGOSITAT: INTERFEROMETRIA 
Els paràmetres que s’han escollit en aquest projecte per caracteritzar la topografia de les 
diferents mostres són els paràmetres d’amplitud Sa, SsK i Sku. S’ha decidit analitzar aquests 
paràmetres ja que són els més adequats per indicar com varia la topografia de la mostra 
després de sotmetre-la a atac termoquímic. Com es pot veure en les definicions de la Taula 10 
aquests proporcionen informació sobre el nombre d’irregularitats, com són i com es 
distribueixen.   
És important ressaltar que els valors dels paràmetres Sku i Ssk depenen de la mida de l’àrea 
analitzada i la seva posició dins de la mostra. Per aquesta raó, generalment presenten errors i 
s’ha de tenir en compte en l’estudi de superfícies que presenten heterogeneïtats. Per evitar 
aquest fenomen sempre s’ha analitzat la mateixa àrea en totes les mostres.  
Taula 10. Paràmetres escollits en aquest projecte per caracteritzar la superfície. 
Paràmetre Definició Fórmula 
Sa 
Proporciona característiques 
estadístiques d’altures de la superfície. 
S’utilitza per quantificar la rugositat de la 
superfície en 3D. 
   
 
  
 ∑ ∑  
 
   
|     |
 
   
 
Ssk 
Estableixen la forma de la distribució 
d’altures de la superfície. Per una 
topografia gaussiana, el valor de Ssk és 
0, si predominen els pics el valor és 
positiu i en cas de valls és negatiu.  
    
 
   
  ∑ ∑  
 
 
   
|     |
 
   
 
Sku 
Sku caracteritza l’extensió de la 
distribució de les altures, en el cas d’una 
superfície gaussiana el valor és pròxim a 
tres. Un valor major a tres indica una 
distribució irregular i un valor menor a 
tres indica una distribució progressiva de 
valls i pics. 
    
 
    
  ∑ ∑  
 
 
   
(     )
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La interferometria és la tècnica que s’ha utilitzat per descriure i caracteritzar la rugositat 
superficial de les mostres. Ha permès observar el perfil bidimensional i tridimensional, així com 
ha aportat informació qualitativa i quantitativa. També hi ha altres tècniques per caracteritzar la 
topografia com la perfilometria o l’AFM però degut a l’alta rugositat de les espumes no s’han 
utilitzat ja que no permeten analitzar adequadament tota la superfície. Aquestes últimes 
tècniques no donaven la lectura en zones amb grans valls o pics.   
La interferometria es basa en la detecció de les interferències. Aquestes són obtingudes a partir 
de les diferencies de camí òptic recorregut entre la llum incident i la llum reflexada en la 
superfície de la mostra. El principi físic defineix que dues ones de llum que coincideixen en fase 
s’amplificaran mentre que dues ones en oposició de fase s’anul·len, existint també qualsevol 
combinació intermèdia. Això permet, mitjançant la mesura del grau d’amplificació o d’anul·lació 
de les dues ones de llum, realitzar mesures de superfícies menors a la longitud d’ona utilitzada.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
Les mesures de rugositat s’han realitzat amb un 
interferòmetre de llum blanca  Wyko NT1100 Optical 
Profiling System (Veeco) (veure la Figura 25), amb un 
software d’anàlisi Vision 32. El interferòmetre permet 
dues tècniques de mesura PSI (Phase Shifthing 
Interferometry, per mostres molt llises) i VSI (Vertical 
Scanning Interferometry, per mostres rugoses). S’ha 
utilitzat el VSI degut a la naturalesa de les mostres.  
L’àrea d’estudi en cada mesura ha estat de 124,4x94,6 
µm2 (50 augments) i les variables i filtres de la mesura 
són els de la Taula 11. S’ha analitzat com ha afectat el 
tractament termoquímic a la rugositat de la mostra.  
Taula 11. Condicions d’assaig de la interferometria. 
Variables i filtres Mostres polides Altres mostres 
Número de mesures per mostra 12 12 (*) 
Backscan 10 40 
Longitud d’escaneig 20 200 
Compensació de forma Curvatura i inclinació Curvatura i inclinació 
Data restore Activat Activat 
(*) En les mostres poroses s’han fet 12 mesures de la superfície i 12 de dins dels porus. 
Figura 25. Interferòmetre de llum blanca. 
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               3.5.1.2. POROSITAT: MIP I BET 
Les tècniques MIP i BET han permès caracteritzar les mostres poroses. Ha estat molt important 
determinar aquest paràmetre ja que influeix en la reactivitat del metall. Una mostra que 
presenta una porositat alta té més superfície especifica i com a conseqüència és més reactiva.   
L’estructura porosa d’una mostra s’ha analitzat mitjançant isotermes d’adsorció-desadsorció o 
assajos de porosimetria amb mercuri. Amb aquestes tècniques s’ha pogut determinar l’àrea 
superficial (externa i interna), el volum i la distribució de la mida de porus.  
La porosimetria per injecció de Hg  (MIB) és una tècnica utilitzada en la caracterització d’un 
sistema macroporós. Es basa en l’aplicació de pressió i així forçar l’entrada de mercuri en el 
entramat d’un sòlid porós. Aquesta tècnica s’utilitza en l’estudi de materials que presenten 
macroporus i mesoporus, el límit de detecció és entre 6 nm i 350 µm.  
En l’anàlisi mitjançant isotermes d’adsorció-desadsorció es poden utilitzar diferents adsorbents: 
N2, O2, Ar, Kr, C O2, i alguns hidrocarburs. No obstant, el N2 és el que s’utilitza més ja que 
cobreix tot el rang de porositat i interacciona dèbilment amb la majoria de sòlids. Aquestes 
isotermes corresponen al gas adsorbit a una temperatura determinada a diferents pressions 
relatives de gas. Per mesurar la superfície específica s’utilitza el mètode Brunauer-Emmett-
Teller (BET). Aquest mètode consisteix en que si es coneix la quantitat de gas adsorbit 
necessari per formar una monocapa i l’àrea que ocupa una d’aquestes molècules adsorbides 
és possible estimar l’àrea del sòlid. El límit de detecció per mesurar els porus amb aquesta 
tècnica és entre 1-2 nm i 250 nm. 
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
En aquest projecte s’ha realitzat 
un MIP de les espumes 
poroses de Ta per determinar la 
distribució de nano i macro 
porus amb el porosímetre 
Micrometrics ASAP 2000 
(veure A) de la Figura 26). 
També s’ha realitzat un BET de 
les mostres de la barra de Ta 
comercial i de les espumes de 
Ta per saber quina és la 
Figura 26. A) Porosímetre Micrometrics ASAP 2000, B) Porosímetre 
Micromeritics Tristar 3000. 
A) B) 
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diferencia de superfície específica, ja que aquest paràmetre està molt relacionat amb la 
reactivitat del material. L’equip per determinar la superfície específica BET ha estat el 
porosímetre Micromeritics model Tristar 3000 (veure B) de la Figura 26).  
          3.5.2. CARACTERITZACIÓ QUÍMICA 
               3.5.2.1. DIFRACCIÓ DE RAIG X AMB RASANTS  
La difracció de raig X és una tècnica no destructiva que ha estat molt útil per a la identificació 
de compostos cristal·lins i permet conèixer l’estructura d’aquests. Es basa en la llei de Bragg on 
l’equació d’aquesta llei és la 3.1:   
n·λ=2·d·sin(θ)   (3.1) 
On n és un número enter, λ és la longitud d’onda dels rajos X, d és la distancia entre els plans 
de la xarxa cristal·lina i θ és l’angle entre els rajos incidents i els plans de dispersió.  
Gràcies al fenomen de difracció és possible la resolució d’estructures de productes naturals, la 
identificació qualitativa i quantitativa dels compostos presents en una mostra sòlida i la 
identificació de formes al·lotròpiques. El límit de detecció d’aquesta tècnica és 1% del compost 
en pes.  
Per a la caracterització de les mostres d’aquest projecte, on la composició superficial és diferent 
a la del substrat, s’ha utilitzat la tècnica de difracció de raig X amb angle rasant (GIXRD) per 
eliminar la contribució d’informació relacionada amb el substrat. Amb aquesta tècnica s’ha 
pogut analitzar tots els canvis produïts en la superfície després dels tractaments termoquímics, 
sempre i quan els compostos creats fossin cristal·lins. Per aquest últim motiu, s’han utilitzat 
altres tècniques de caracterització química ja que si el compost creat és amorf no es pot 
detectar amb aquesta tècnica.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi  
L’equip utilitzat ha estat un difractometre Bruker D8 Advance (veure 
la Figura 27), equipat amb una font de radiació Cu K alpha 
(λ=1,5418Å) que fa servir 40KV i 40mA.  S’han recollit els espectres 
entre 20º-80º amb un angle d’incidència fix de 1º i un pas de 0,03-
0,05º/etapa. Aquesta tècnica ha servit per determinar els compostos 
formats després del tractament termoquímic i per observar la HAP. 
Figura 27. Difractometre Bruker 
D8 Advance 
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               3.5.2.2. ESPECTROSCÒPIA FOTOELÈCTRICA DE RAIG X 
L’espectroscòpia fotoelèctrica de raig X (XPS) és una tècnica d’anàlisi aplicada a mostres 
sòlides compatibles amb un alt buit, es treballa amb alt buit per evitar l’adsorció de 
contaminants en la superfície. Aquesta tècnica no ha requerit cap preparació prèvia de les 
mostres i  ha premés obtenir informació sobre la composició química de la capa més superficial 
d’aquestes ( aproximadament de 10 nm de gruix): 
 Identificació de tots els elements presents (excepte H, He) a la mostra en 
concentracions majors al 0,1%. El límit de detecció augmenta amb el número atòmic de 
l’element. 
 Determinació semiquantitativa de la composició elemental de la superfície (error < 
±10%). 
 Informació sobre l’entorn molecular: estat d’oxidació dels elements detectats, àtoms 
enllaçats, orbitals moleculars, etc.  
 Variacions laterals en la composició de la superfície. 
El fonament físic de la tècnica consisteix en que quan un fotó d’energia incideix sobre els àtoms 
situats més superficialment en la mostra, aquest produeix un efecte fotoelèctric. La emissió de 
fotoelectrons amb una energia d’enllaç tal i com es mostra en l’equació 3.2:  
EB=h·ν – EK – W   (3.2) 
On h és la constant de Planck, v la freqüència d’ona i per tant, h·v és l’energia dels fotons. EK és 
l’energia del fotoelectró produït, W la funció de treball del espectròmetre i  EB l’energia d’enllaç. 
Aquesta energia d’enllaç permet saber de quin element es tracta ja que és un paràmetre que 
identifica de forma específica l’electró en termes d’element i nivell atòmic.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
S’ha utilitzat aquesta tècnica per determinar la 
proporció dels elements presents en les mostres 
abans de tractar i poder observar si hi ha 
diferències d’òxids, hidròxids i aigua coordinada 
en la superfície degudes a la sinterització. S’ha 
utilitzat un sistema d’alt buit que consisteix en 
una càmera d’entrada i emmagatzematge de 
Figura 28. Equip d’espectroscòpia fotoelectrònica de 
raig X. 
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mostres connectada a diferents càmeres d’anàlisi (veure la Figura 28).  
Per analitzar les mostres de Ta s’ha utilitzat una font de Mg K alpha (1253.6 eV). L’angle 
d’incidència dels electrons s’ha fixat a 45º i la polvorització catòdica de ions de xenó s’ha fet a 
3keV. Les energies d'enllaç s’ha corregit en referència a l'energia d'enllaç del C1s del grup 
metilè del hidrocarbur (284,6 eV) absorbit a la superfície del substrat. 
               3.5.2.3. FLUOROESCÈNCIA DE RAIG X PER ENERGIA DISPERSIVA 
La fluorescència de rajos X per energia dispersiva (EDS) és una tècnica que s’ha utilitzat per 
reconèixer els elements químics presents en temps real d’una regió de la mostra.  
Aquesta tècnica consisteix en excitar una mostra amb una font de rajos X. Aquesta radiació 
arrenca electrons de capes interiors dels àtoms provocant que els electrons de les capes més 
externes ocupin llocs buits, l’excés energètic resultant es dissipa en forma de fotons, també 
anomenada radiació X fluorescent. Aquesta radiació de fluorescència és característica de cada 
element químic i és així com es fa possible identificar els elements. Es pot detectar la 
concentració de cada element mesurant la intensitat de l’energia associada a cada transició 
d’electrons. El límit de detecció per aquesta tècnica és de 0,8-1% i el gruix de la capa 
analitzada o la penetració del feix varia segons l'element.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
Gràcies al detector d’electrons 
electrodispersadors (EDS) acoblat al 
microscòpic electrònic de rastreig (SEM) 
(veure la Figura 29), s’ha pogut conèixer de 
forma ràpida i sense destruir la mostra els 
elements presents en la superfície. S’ha 
utilitzat per veure l’evolució del tractament 
termoquímic i la predicció de la bioactivitat. 
Per fer els anàlisis amb EDS s’utilitzen 20 keV, 
i es varia el voltatge i la intensitat del feix en 
funció del que es vol observar.  
               3.5.2.4. ESPECTROSCOPIA ATR-FTIR  
L’espectroscòpia ATR-FTIR s’ha utilitzat per analitzar les característiques vibracionals de 
Figura 29. Microscopi electrònic de rastreig ambiental 
Electroscan 2020 amb detector EDS. 
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molècules, estructures cristal·lines i cristalls de tot tipus de mostra.  
La reflexió interna es produeix quan una radiació infraroja entra en un cristall ATR transmissor i 
d’alt índex de refracció. El cristall està dissenyat per permetre una reflexió interna total que crea 
una ona evanescent sobre la superfície del cristall. Aquesta ona s’estén a la mostra que es 
manté en contacte directe amb el cristall, enregistrant-ne l’espectre d’infraroig de l’analit. La 
profunditat de penetració de l’ona evanescent dins de la mostra és funció del material del cristall 
i de l’angle d’incidència del feix. A menor índex de refracció i menor angle d’incidència, 
s’aconsegueix una major penetració. La profunditat de penetració també s’incrementa amb la 
longitud d’ona.  Aquesta tècnica ha permès analitzar els enllaços covalents dels compostos que 
s’han format a la superfície del material. En el cas concret de la detecció de HAP ha estat molt 
important aquesta tècnica ja que ha permès determinar si el P i el Ca detectat amb EDS era de 
la HAP. La HAP obtinguda ha estat amorfa i, per tant, no s’ha pogut detectar amb raig X amb 
rasants 
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
Per confirmar que el fòsfor identificat en les 
mostres amb la tècnica EDS és de l’HAP, s’ha 
utilitzat l’ATR per veure les bandes corresponents 
a fosfats i hidrogenfosfats. L’equip que s’ha 
utilitzat és un espectròmetre infraroig de 
transformada de Fourier (FTIR Nicolet 6700) i el 
software per analitzar els resultats és el OMNIC 
(veure la Figura 30). S’han realitzat mesures en el 
rang de nombres d’ona de 500 a 4000cm-1 amb 
una resolució de 2 cm-1.  
               3.5.2.5. ESPECTROSCOPIA RAMAN 
L’espectroscòpia Raman és una tècnica fotònica d’alta resolució que ha proporcionat en pocs 
segons informació química i estructural de quasi qualsevol material o compost orgànic i/o 
inorgànic, permetent la seva identificació. L’anàlisi mitjançant aquesta tècnica es basa en el 
processat de la llum dispersada per un material al incidir sobre ell un feix de llum 
monocromàtic. Una petita porció de la llum és dispersada inelàsticament, experimentant 
lleugers canvis de freqüència que són característics del material analitzat i independents de la 
freqüència de la llum incident. És una tècnica que no requereix cap preparació prèvia, no és 
destructiva i es pot analitzar la superfície de qualsevol tipus de mostra.  La espècie molecular 
Figura 30. Espectròmetre infraroig de transformada 
de Fourier. 
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mínima per poder analitzar-la amb aquest equip depèn molt de la polarització de la vibració. Pot 
ser que no sigui actiu fins a valors molt petits en casos de ressonància Raman inferior a ppm, 
extrapolat a concentració molecular de forma genèrica seria entre 0,1% a 5%.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
L’equip utilitzat ha estat un espectròmetre 
dispersiu Jobin-Yvon LabRam HR 800, acoblat a 
un microscopi òptic Olympus BXFM (veure la 
Figura 31). El detector utilitzat ha estat una  CCD 
refredada a  -70ºC. La línia làser utilizada ha estat 
de  532 nm, les xarxes de difracció 600 línies/mm,  
les potencies de làser sobre les mostres de 0.5-4 
mW  i els objectius del microscopi entre 50x i 100x.   
Aquest equip ha permès veure els enllaços dels 
diferents compostos generats després de l’atac termoquímic ja que degut a la seva naturalesa 
amorfa no es poden identificar amb raig X.  
               3.5.2.6. MESURA DEL pH 
La mesura del pH d’una dissolució es realitza mitjançant un pH-metre. El funcionament d’un 
pH-metre es basa en el fet de què els ions d’hidrogen en dissolució, al igual que altres espècies 
iòniques, condueixen la corrent elèctrica.  Per tant, si una membrana de vidre separa dues 
dissolucions de diferent concentració de l’ió hidrogen, s’establirà a través de la membrana de 
vidre una diferencia de potencial. El pH-metre és un instrument que mesura aquesta diferencia 
de potencial i a través de la seva cal·libració interna la converteix en una lectura de pH.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi 
S’ha utilitzat un pH-metre per observar l’evolució del pH del SBF 
utilitzat en la predicció de la bioactivitat de les mostres. L’aparell que 
s’ha fet servir és un Medidor PH BASIC 20 de la marca CRISON, amb 
una resolució de 0,01 (veure la Figura 32).  
          3.5.3. CARACTERITZACIÓ MORFOLÒGICA: SEM i FIB 
El microscopi electrònic de rastreig (SEM) es distingeix dels microscopis convencionals perquè 
la font d’il·luminació no és un feix de llum sinó que utilitza un feix d’electrons. Això comporta dos 
canvis importants. El primer és que les lents del SEM són electromagnètiques per dirigir el feix 
Figura 31. Jobin-Yvon LabRam HR 800, acoblat a 
un microscopi òptic Olympus BXFM. 
Figura 32. PH BASIC 20 de la 
marca CRISON. 
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d’electrons cap a la mostra i poder-la excitar. La mostra quan és excitada emet electrons que 
es recullen per un detector i que permet veure a la pantalla del monitor una imatge ampliada i 
tridimensional de la mostra. En segon lloc, el microscopi ha de treballar en un buit per evitar 
que el feix d’electrons es desviï (en xocar amb partícules que formen part de l’atmosfera).  
Un sistema Focus Ion Beam (FIB) és una tècnica semblant al SEM però que en canvi d’utilitzar 
feixos d’electrons utilitza feixos d’ions. A diferència d'un microscopi electrònic, el FIB és 
destructiu per a la mostra. El FIB utilitza una font de ions de metall líquid per formar un feix 
energètic fi (aproximadament de 10 nm de diàmetre). Aquest feix és enfocat sobre la superfície 
de la mostra i és dirigit sobre una àrea seleccionada, és a dir, les àrees poden ser 
micromecanitzades selectivament mitjançant els ions de gal·li. Això permet electrodepositar 
metalls com el platí i fer una secció transversal a la mostra. S’electrodeposita el platí per evitar 
que es facin malbé les capes superficials de les mostres quan el FIB començar fer la secció 
transversal.  
El SEM s’han utilitzat principalment per veure la morfologia dels diferents compostos creats en 
el substrat i el FIB per fer talls transversals a les mostres. S’han registrat imatges amb el SEM 
entre 150 i 40000 augments per veure aquesta evolució morfològica de les mostres en cada 
pas dels diferents tractaments. També s’han fet talls transversals amb el FIB de les mostres en 
las quals s’ha obtingut HAP per determinar el gruix d’aquesta capa.  
Instrumentació i paràmetres d’anàlisi  
En aquest projecte s’ha utilitzat el 
microscopi electrònic d’escombratge 
ZeissNeon 40 i el Electroscan 2020. 
L’equip  ZeissNeon 40 (veure la Figura 
33) té una columna doble, una iònica FIB 
(CANION31 de Gal·li: 1pA-50nA, 3-30kV, 
resolució 7nm) i una electrònica SEM 
(GEMINI SEM amb filament d’emissió de 
camp Shottky: 4pA-20nA, 0.1-30kV,  
resolució 1.1nm a 20kV) que permet 
observar, fer talls selectius, dipositar capes, preparar mostres pel TEM, fer una tomografia 
tridimensional, microfabricar i fer anàlisis elementals. Aquest permet la injecció de gasos (Pt, I2, 
SiO2, H2O, XeF6) per dipositar-los i ajudar a l’evaporació.  
Figura 33. Microscopi de feix de ions focalitzats (SEM/FIB). 
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          3.5.4. TRACTAMENT ESTADÍSTIC DE LES DADES 
Per poder comparar les dades obtingudes de les tècniques de caracterització s’ha comprovat la  
dependència de les dades amb el test estadístic ANOVA - ANalysis Of VAriance -.  
Prèviament a l’estudi estadístic, s’ha comprovat que es compleixen els supòsits següents en 
què es basa et test ANOVA. Aquests són l’aleatorietat a l’hora de pendre les dades, la 
independència, la normalitat de les dades i la igualtat de variàncies poblacionals. Dels quatre 
supòsits plantejats, els dos primers es compleixen atesa la metodologia utilitzada i la naturalesa 
del problema, respectivament ja que les mesures es realitzen indistintament i de manera 
aleatòria en totes les mostres. A més a més, per tal de comprovar el tercer supòsit es realitza el 
test de normalitat d’Anderson-Darling. Es disposarà de distribucions normals si el p-valor és 
superior a 0,05. Per tal de comprovar el quart supòsit es realitza el test de Barlett per a la 
igualtat de  les variàncies per a intervals de confiança del 95%, en el cas de què el p-valor sigui 
superior a 0,05 s’accepta el supòsit.  
Una vegada s’han comprovat els quatre supòsits, s’ha realitzat el test ANOVA. Aquest test 
permet contrastar les hipòtesis estadístiques. S’ha realitzat el test ANOVA d’un factor. Un 
tractament o factor és una propietat o característica que permet distingir les diferents 
poblacions de manera que les hipòtesis a contrastar considerin K situacions experimentals 
analitzades sobre una variable resposta Y. 
H0 : µ1= µ2=...= µk 
H1 : alguna és diferent 
On µi, i=1,2,...,k representen els valors mitjans de les variables de resposta, en les k situacions 
experimentals, respectivament. 
A l’hora de rebutjar o no la hipòtesis nul·la s’ha de comprovar el resultat del valor de probabilitat 
(p-valor): 
- Si el p-valor<α, es rebutja la hipòtesis nul·la de mitjanes iguals. 
- Si el p-valor> α, s’accepta la hipòtesis nul·la de mitjanes iguals.  
Tots els estudis estadístics realitzats durant el projecte s’ha considerat un interval de confiança 
del 95%, sent per tant el valor de α de 0,05. 
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CAPÍTOL 4: RESULTATS I DISCUSSIÓ 
4.1. ESTUDI AMB ESPUMES DE Ta 
En aquest projecte s’ha estudiat l’impacte de superfícies poroses d’una mostra per a la 
formació de tantalats de sodi i, com aquests repercuteixen en la bioactivitat del Ta. Actualment 
en la bibliografia, no s’ha estudiat la bioactivació amb un tractament termoquímic amb NaOH 
del Ta en forma de mostra espumosa. Per tal d’enfocar l’investigació, s’ha realitzat un estudi 
d’optimització de les espumes de Ta obtingudes en el laboratori. S’han escollit aquestes 
mostres perquè segons les investigacions realitzades recentment, són les que donen més bons 
resultats en l’osteointegració in vivo. A més a més, les espumes tenen una estructura porosa 
que simula l’os esponjós i afavoreix el transport cel·lular i de nutrients a través de l’implant 
[Levine et al., 2006]. No obstant, la diferència d’aquest projecte és que s’han utilitzat espumes 
de Ta porós fabricades mitjançant un procés de sinterització amb NaCl com “space holder” com 
alternativa al Trabecular metal (deposició química en fase vapor sobre un esquelet d’un altre 
material) que és el què utilitzen en la bibliografia [Levine et al, 2006]. Aquest innovador procés 
de fabricació introdueix variacions fisicoquímiques en la superfície que poden influir en el 
procés de bioactivació.  
          4.1.1. CARACTERITZACIÓ DE LES ESPUMES SENSE TRACTAR 
S’ha caracteritzat la porositat, la superfície específica i la rugositat de les espumes utilitzades 
en els assajos. Aquests paràmetres físics poden influir en la reactivitat de les mostres, és a dir, 
si la superfície té més porositat o més rugositat conseqüentment té més superfície específica i, 
per tant, la possibilitat de ser atacada per un reactiu és més alta.  
Determinació de la porositat: MIP 
Per determinar la porositat, s’ha realitzat un MIP, ja que permet conèixer la distribució de mides 
de porus. Com es pot observar en el gràfic de la Figura 34, on es representa el dV/dlogD ( 
increment de volum de mercuri introduït) envers al diàmetre d’entrada de porus, hi ha dues 
porositats en les mostres, la macroporositat i la microporositat. La macroporositat és la 
majoritària, s’ha creat amb el “space holder” i correspon a porus de mida de 75 µm (veure la 
Figura 34 a)). En canvi, la microporositat ve originada per la naturalesa de les partícules de 
pols que s’ha utilitzat per a la producció d’aquestes espumes i està formada per porus d’entre 
2-3 µm (veure la Figura 34 b)).  
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Determinació de la superfície específica: BET 
L’anàlisi de la superfície específica ha donat una àrea superficial BET de 0,5251 ± 0,0097 m²/g 
amb un coeficient de correlació de 0,9994490. Els resultat obtingut de superfície específica es 
pot assimilar com a fiable ja que el coeficient de correlació és pròxim a 1, tot i què és poc precís 
ja que el valor obtingut de superfície específica és inferior a 1m2/g. Aquest paràmetre és 
important ja que com més superfície específica té una mostra més augmenten les probabilitats 
de ser atacada. Per aquest motiu tots els materials espumosos, com les espumes metàl·liques 
de Ta, acostumen a ser més reactius que les mostres sòlides.  
Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
Per determinar la rugositat s’han analitzat les espumes amb 
microscòpia interferomètrica. Aquestes mostres presenten una 
distribució de rugositats diferents en funció de la zona d’anàlisi. Per 
tant, s’ha distingit entre la superfície exterior i el porus (tal i com 
s’indica en la Figura 35).   
Els valors obtinguts de Sa, Sku i Ssk de les dues zones, són els que es representen en la 
Figura 36. Com es pot observar els tres valors interferomètrics augmenten dins del porus, és a 
dir, en aquesta zona la mostra és més rugosa i amb predominança de pics (Ssk>0). La 
rugositat Sa dins del porus es deguda a la mida de la pols utilitzada en la fabricació de les 
Figura 34. Gràfic de la porositat amb immersió en mercuri (MIP) i imatges obtingudes amb el SEM a) 
Macroporositat a 150x i b) Microporositat a 20.000x.  
MACRO 
NANO 
Diàmetre d’entrada de porus (µm) 
Porus 
Superfície 
Figura 35. Imatge SEM de 
l’espuma de Ta a 150x. 
a
) 
b
) 
100 µm 
1 µm 
100 µm 
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espumes, mentre que la rugositat de la superfície ve originada pel motlle i el desbastat. 
Tanmateix, el paràmetre Ssk dins del porus indica que hi ha més predominança de pics la qual 
cosa indica que en aquesta zona hi haurà més punts d’anclatge per les cèl·lules.  D’altra banda, 
el paràmetre Sku indica que les dues zones tenen una distribució homogènia de les 
imperfeccions (Sku<3).  
 
 
Per determinar si la rugositat de l’interior del porus és diferent a la de la superfície s’ha realitzat 
un estudi estadístic. S’ha comprovat la distribució normal i s’ha realitzat un ANOVA del 
paràmetre Sa amb un nivell de confiança del 95%. S’ha escollit el valor de Sa perquè és el que 
té menys error de mesura. S’ha obtingut un p-valor de l’estudi ANOVA menor a 0,05 i, per tant, 
es pot dir que les dues zones són significativament diferents (veure Figura 80 de l’Annex A). 
Determinació de la composició química: XPS 
També s’ha analitzat la superfície química amb XPS per veure la composició i la proporció de 
cadascun dels components. En la Figura 37 es pot observar l’espectre general i el % atòmic de 
cada element detectat.  
 
Element % Atòmic 
C 1s 70,75 
O 1s 25,24 
Ta 4f 4,02 
Figura 37. Espectre complerts de XPS de l’espuma de Ta i taula de % atòmic. 
        Sa           Ssk            Sku 
 
Figura 36. Paràmetres Sa, Ssk i Sku de rugositat obtinguts amb interferometria de les espumes.  
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Com es pot observar en la Figura 38, a la superfície de l’espuma hi ha tres tipus d’oxígens. 
Concretament, en analitzar l’espectre de l’oxigen 1s s’ha ajustat l’àrea a tres pics, el de més 
energia és aigua absorbida, el d’energia intermèdia i àrea més gran és hidròxid i el de menys 
energia és l’òxid. A més a més, gràcies a l’espectre del Ta 4f  s’ha vist que hi ha dos tipus 
d’òxid, com s’esperava hi ha el òxid passivant Ta2O5 que és el majoritari i el subòxid TaOx.  
                      
 
          4.1.2. CARACTERITZACIÓ DE L’ASSAIG TERMOQUÍMIC PER MILLORAR LA 
BIOACTIVITAT 
S’ha determinat quin efecte té la concentració de NaOH en aquest tractament per tal 
d’optimitzar l’atac termoquímic. Les concentracions de NaOH estudiades a la bibliografia són de 
0,5M i 5M i, presenten estructures amorfes i cristal·lines, respectivament. [Miyasaki et al., 
2001]. Per aquest motiu, s’estudien aquestes concentracions i un valor intermedi, que 
corresponen a 0,5 M, 2 M i 5 M. Per estudiar l’efecte del tractament amb diferents 
concentracions de NaOH, s’ha analitzat com evoluciona la rugositat, la composició química 
superficial i la morfologia utilitzant la concentració de NaOH estudiades.  
Figura 38. Espectres analitzats de XPS de l’espuma de Ta, a) espectre de l’oxigen 1s, b) espectre del Ta 4f i, c)  
taula de les posicions dels pics i els % atòmics de cada compost.  
a
c
b
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Determinació de la morfologia: SEM 
A continuació, en la Figura 39, es poden observar morfològicament com el tractament 
termoquímic ataca la superfície de les mostres. En els tractaments amb concentracions baixes 
de 0,5 M i 2 M apareix una capa per sobre del metall mentre que amb la concentració de 5 M la 
superfície no presenta aquesta textura. De fet, en el cas d’utilitzar la concentració més alta, 
l’atac químic és molt agressiu i, quan s’observa la superfície amb el SEM a grans augments 
l’enfocament es veu dificultat.  
 Sense tractar NaOH 0,5M NaOH 2M NaOH 5M 
3
0
0
0
x
 
  
 
 
 
 
 
4
0
0
0
0
x
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Determinació de la rugositat: Interferometria 
Aquests canvis morfològics es veuen reflectits 
en els valors obtinguts d’interferometria. En la 
Figura 40 es presenten els valors de Sa per a 
la superfície i l’interior de les mostres, essent 
més elevats els valors dins dels porus. La 
rugositat Sa, tal i com es pot veure en la 
Figura 40, ha augmentat proporcionalment en 
els casos en què ha crescut aquesta capa, és 
a dir, quan s’ha utilitzat la concentració de 0,5 
M i 2 M. Mentre que Sa ha disminuït en el cas 
de 5 M com a conseqüència de l’atac tant 
agressiu.   
Figura 39. Imatges obtingudes amb el SEM a 3000x i 40000x de l’evolució del tractament termoquímic. 
Figura 40. Paràmetres interferomètrics Sa l’evolució del 
tractament termoquímic.  
1 µm 
10 µm 
1 µm 1 µm 1 µm 
10 µm 10 µm 10 µm 
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Indirectament, les variacions produïdes en els paràmetres d’interferometria pot ser que es vegin 
afectats pel fet que hi hagi un canvi en la composició química de la superfície i, per tant, un 
canvi físic. Per aquest motiu, s’ha de controlar si la superfície de la mostra esta patint alguna 
transformació química o si està creixent algun compost en la seva superfície. Per exemple, com 
s’ha comentat anteriorment la capa crescuda sobre el metall fa augmentar la rugositat.  
Determinació de la composició química: EDS, Raig X i Raman 
S’han analitzat les modificacions que poden aparèixer en termes de canvis químics com EDS, 
Raig X i Raman. S’ha fet un anàlisi inicial d’aquests canvis amb EDS per veure quins elements 
es detecten i, posteriorment, s’han analitzat les mostres amb raig X per determinar els 
compostos cristal·lins i, amb Raman per veure els enllaços dels compostos amorfs.  
La Figura 41 mostra ens resultats obtinguts d’EDS en el tractament termoquímic. En els casos 
on s’ha utilitzat concentracions de NaOH de 0,5 M i 2 M s’ha detectat sodi en la superfície, 
mentre que en el de 5 M només s’aprecia un augment del pic d’oxigen. A més a més, sembla 
que l’àrea del pic de sodi de la mostra tractada amb NaOH 2 M és més gran que el de 0,5 M. 
  
Per determinar a què corresponen aquests canvis detectats amb EDS de la composició, 
s’utilitza la tècnica de raig X amb rasants. Els difractogrames obtinguts amb raig X representats 
en la Figura 42 mostren que a concentracions baixes l’espuma reacciona donant hidrurs, òxids 
i tantalats de sodi, mentre que a concentracions altes dóna només òxid de Ta. Per tant, queden 
Figura 41. Evolució del tractament amb els espectres de EDS obtinguts. 
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confirmats els pics detectats amb EDS. Els tantalats de sodi obtinguts són diferents en funció 
de la concentració de NaOH utilitzada. Amb una concentració de 0,5 M s’obté el NaTaO3 
mentre que amb la concentració de 2 M s’obté un tantalat de sodi més coordinat el Na2Ta2O6. 
        
     
Els espectres de Raman representants en la Figura 43 confirmen l’existència dels enllaços Ta-
O. Els espectres només presenten pics en l’espuma tractada amb NaOH 2M. El motiu de què 
només es detecti en aquest cas es degut a què en aquest tractament és forma una gran 
quantitat de Na2Ta2O6 que és un compost que dispersa molt la llum incident. Concretament, 
aquests pics mostren la vibració Ta-O dels TaO6 octaèdrics que estat distorsionats per 
l’existència de Na+ en l’estructura. Així doncs, l’espectre de 2M ens mostra els enllaços Ta-O 
d’aquest tantalat de sodi [Miyasaki, Kim i Kokubo, 2001; Miyasaky et al., 1999].   
Figura 42.  Difractogrames de raig X de les mostres després de sotmetre-les al tractament termoquímic de a) NaOH 
0,5M, b) NaOH 2M, c) NaOH 5M i la llegenda amb els paràmetres característics de cada compost. 
a
Llegenda de pics de raig X 
b
c
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En el cas de l’espuma tractada amb 0,5 M no 
s’observa cap pic que indiqui el tantalat de 
sodi que s’ha format. Poden haver diferents 
motius per explicar aquest fet, no obstant el 
més lògic es pensar que la quantitat que es 
forma d’aquest compost és menor i no forma 
una capa tant homogènia. El límit de detecció 
de Raman depèn de com dispersa la llum el 
compost i aquest ha d’estar entre 0,1%-5% 
concentració molecular.    
Es pot concloure, després de l’anàlisi dels 
resultats, que el tractament termoquímic que 
ha permès obtenir la major quantitat de tantalats de sodi és el tractament utilitzant una 
concentració de NaOH de 2M. D’altra banda, el tantalat de sodi format conté més ions sodi que 
el que s’ha format en les espumes tractades amb 0,5M i, per tant, el bescanvi iònic per obtenir 
HAP hauria de ser més favorable en aquest cas.  
          4.1.3. CARACTERITZACIÓ DE LES MOSTRES SUBMERGIDES EN SBF 
Determinació de la morfologia: SEM 
S’ha estudiat la predicció de la bioactivitat de les 
espumes de Ta amb SBF després d’haver estat 12 dies 
en immersió amb totes les mostres tractades 
indiferentment de si s’han obtingut tantalats de sodi. 
Com es pot observar en la Figura 46 les mostres 
bioactivades amb les tres concentracions diferents 
presenten la formació d’unes esferes que poden ser 
HAP. La morfologia que presenten en la Figura 44 
indiquen que es podria tractar d’un amorf [Miyasaky et 
al., 2001], ja que són més arrodonides i no tenen la 
típica morfologia d’agulla agrupada en forma de rosa del 
desert. En la Figura 45 es pot observar la HAP 
cristal·lina, que morfològicament és com el mineral rosa 
del desert, que s’obté sobre una superfície de titani [Tas 
i Bhaduri, 2004]. 
Figura 43. Espectres Raman de l’evolució del tractament 
termoquímic. 
Figura 45. Imatge de SEM a 40.000x de 
HAP cristal·lina. 
1 µm 
1 µm 
Figura 44. Imatge de SEM a 40.000x de la 
HAP obtinguda en les espumes tractades 
amb NaOH 2 M. 
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En la Figura 44 es pot veure que la morfologia del fosfat de calci obtingut està formada per 
esferes irregulars unides entre elles. A continuació, a mesura que es van discutint els resultats 
s’analitzarà el tipus de HAP s’ha obtingut. 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Totes les espumes tractades presenten precipitació d’aquestes esferes, no obstant en les 
tractades amb NaOH 2 M són més abundants i el intercanvi és més ràpid. Aquest fenomen és 
produït gràcies al intercanvi dels Na+ del tantalat de sodi pels ions H3O
+  formant grups Ta-OH 
nucleadors d’HAP. En el cas de les mostres tractades amb NaOH 5 M, la precipitació  
s’atribueix a diferents factors. Pot ser què després de 12d d’immersió el Ta2O sigui bioactiu o 
també pot succeir que hi hagi algun compost amb Na+ que no s’hagi pogut determinar amb les 
tècniques de caracterització utilitzades, degut a que es troba amb poca quantitat o per la seva 
localització. 
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Espuma NaOH 0,5M 
general (150x) 
Espuma NaOH 0,5 M 
porus (10.000x) 
Espuma NaOH 0,5 M 
superfície (10.000x) 
 
 
 
 
 
 
Espuma NaOH 2M 
general (150x) 
Espuma NaOH 2 M 
porus (10.000x) 
Espuma NaOH 2 M 
superfície (10.000x) 
   
Espuma NaOH 5M 
general (150x) 
Espuma NaOH 5 M 
porus (10.000x) 
Espuma NaOH 5 M 
superfície (10.000x) 
   
Figura 46. Imatges obtingudes amb el SEM de les espumes tractades termoquímicament després d’haver estat 
immerses 12 dies en SBF a diferents augments. 
 
1 µm 100 µm 1 µm 
1 µm 100 µm 1 µm 
1 µm 100 µm 1 µm 
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S’ha comparat la morfologia obtinguda en les espumes amb la que 
s’obté amb el vidre de control, que s’utilitza per ser altament bioactiu. 
Tal i com es pot observar en la Figura 47 la morfologia de les esferes 
és semblant, la diferència és que en les espumes sembla que 
l’estructura sigui més porosa. Per tant tal i com es pot observar 
morfologicament i confirmant amb les imatges de la bibliografia, es 
pot assimilar que es tracta de HAP.  
Determinació de la composició química: EDS FTIR-ATR i Raig X 
Després de veure que la capa de HAP està present per tota la superfície de la mostra, s’ha 
caracteritzat químicament aquesta capa per determinar si realment és HAP. En primer lloc, s’ha 
comprovat que amb EDS es detecten els pics de calci (Ca) i  fòsfor (P). En els espectres de 
EDS representats en la Figura 48 es poden observar els pics d’aquests ions. També hi ha la 
presencia de clor (Cl) procedents de petits cristalls de NaCl del SBF que no s’han eliminat amb 
el rentat.  
 
D’altra banda, com els pics de Ta i P se solapen, la relació Ca/P que permetria tenir una idea 
sobre si els pics corresponen a la HAP, no és fiable. Per tant, s’ha analitzat la HAP de les 
espumes amb FTIR-ATR. Amb FTIR-ATR, en el cas de la HAP, s’observen les bandes 
corresponents a hidroxils i fosfats [Rheman i Bonfield, 1997]. El grup –OH només té una banda 
característica i es troba a 3570 cm-1, mentre que els fosfats tenen quatre bades vibracionals: P-
Figura 48. Espectres EDS obtinguts després de la immersió durant 12d en SBF de les espumes tractades amb 
diferents concentracions de NaOH. 
 
Figura 47. Imatge SEM 
vidre de control a 10.000x 
1 µm 
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Figura 49. Espectres FTIR-ATR de l’HAP obtinguda. 
O (ν1) a 960cm
-1, P-O (ν2)  entre 470-420 cm
-1, P-O (ν3) entre 1040-1090 cm
-1 i P-O (ν4) entre 
520-660 cm-1. Tot i que en els espectres 
obtinguts de les dues mostres (veure la Figura 
49) es poden identificar les bandes de –OH i 
tres de les bandes de P-O, la v2 apareix entre 
420-470 cm-1 i, l’espectre s’ha obtingut entre 
500-4000 cm-1, així que no es pot confirmar 
aquesta banda. 
També s’han analitzat les mostres amb raig X 
per determinar si la HAP és cristal·lina o amorfa. 
Els resultats que es poden veure a la Figura 51 
indiquen que segurament és amorfa, ja que els 
pics són molt amples i no estan ben definits. Tot 
i així, és pot observar que en les zones on 
acostumen a aparèixer aquests pics hi ha un 
augment de la intensitat de l’espectre la qual 
cosa indica la presència d’HAP.  
Per últim , s’ha fet un estudi de l’evolució del pH 
del SBF durant tot el període d’immersió per 
veure quines variacions es produïen. Segons la 
bibliografia, quan s’intercanvien els ions Na+ pel 
ions H3O
+ de l’SBF, hi ha un increment de 
l’activitat dels ions de OH- i com a conseqüència 
durant els primers dies del intercanvi augmenta 
el pH [Miyasaki et al., 1999]. Com és pot 
observar en la Figura 50, aquest fenomen hi té 
lloc ja que es produeix un augment del pH. Així 
doncs, es pot assimilar que s’està produït el 
intercanvi iònic per a la formació de HAP. 
 
Finalment, d’acord amb la caracterització presentada, es pot concloure que el fosfat de calci 
obtingut en les espumes després del tractament termoquímic correspon a HAP amorfa. 
Figura 51. Difractogrames de raig X amb rasants. 
 
Figura 50. Evolució del pH amb els dies. 
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Determinació de l’adhesió de la HAP: FIB 
Per poder determinar l’adhesió de la capa de HAP en tota la mostra, s’ha fet un tall transversal 
amb el FIB. Primer s’ha provat de fer el tall sense recobrir la mostra, però el feix de ions fa 
malbé la HAP (veure la Figura 52) així doncs, es decideix recobrir amb platí la superfície abans 
de fer el tall transversal. S’ha escollit la mostra tractada amb NaOH 2 M i 5 M per realitzar 
aquesta comprovació ja que són les que presenten una major precipitació. Com es pot veure 
en la Figura 52 hi ha una capa de HAP adherida en tota la mostra i inclús dins dels porus. Un 
cop formada la primera capa, aquesta va creixent amb una estructura porosa.  
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Figura 52. FIB de l’espuma de Ta NaOH 2 M amb recobriment i sense recobriment de platí i de l’espuma de Ta NaOH 
5 M recoberta amb platí. 
Platí 
Ta 
Capa HAP 
HAP malmesa 
pel FIB 
Platí 
Ta 
Capa HAP 
1 µm 
1 µm 
1 µm 
1 µm 
1 µm 
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4.2. ESTUDI DE LA RUGOSITAT DE LA MOSTRA 
Una vegada analitzat l’efecte de la concentració en l’augment de bioactivitat de mostres 
poroses, s’ha estudiat si la reactivitat superficial de les espumes és equiparable a mostres 
provinents d’una barra comercial que no presenti macroporositat, però tractades superficialment 
per a obtenir diferents rugositats. S’ha decidit estudiar tres tipus de rugositats diferents que 
s’han aconseguit modificant la superfície: polint, desbastant i granallant. 
          4.2.1. CARACTERITZACIÓ DE LES MOSTRES SENSE TRACTAR 
Determinació de la superfície específica: BET 
En aquest estudi es pretén determinar quin efecte té la rugositat en la bioactivació. No obstant, 
cal tenir present que encara que es facin modificacions superficials de la barra original no 
s’aconsegueix l’efecte de porositat que tenen les espumes. L’anàlisi BET confirma que la 
superfície específica de la barra sense tractar és de 0.0045 ± 0.0006 m²/g amb un coeficient de 
correlació de 0.9648672. En aquest cas la superfície BET és més baixa que en les espumes. 
Aquestes diferències provenen de l’efecte de la rugositat i de la porositat. Per aquest motiu, 
s’ha estudiat l’augment de la rugositat amb la finalitat d’acabar augmentant la superfície 
específica. Tot i així, el valor obtingut de la superfície específica de la barra té un coeficient de 
correlació molt baix i, per tant, no és gaire fiable. D’aquestes dades només es pot extreure com 
a idea general que l’espuma és més reactiva que la barra degut al valor comparatiu de 
superfície específica.     
 
Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
S’han caracteritzat les mostres amb interferometria per tal d’optimitzar les modificacions 
superficial i, poder aconseguir tres tipus de rugositats des de la més baixa a la més alta. En el 
cas de la rugositat més alta, s’ha intentat que el valor de Sa fos el més pròxim possible al valor 
de Sa de l’espuma. Tot i així, no s’ha assolit el nivell de rugositat que hi ha a l’interior del porus 
tal i com es pot observar en la Figura 53.  
Com es pot observar, els valor de Sa augmenta des de la superfície polida fins a la superfície 
granallada, els valors de Sku indiquen que en els tres tipus de mostres la topografia és irregular 
(Sku>3) i els valors de Ssk mostren que hi ha predominança de valls (Ssk<0).  
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Per determinar si les tres rugositats obtingudes són significativament diferents, s’ha comprovat 
que segueixin una distribució normal i s’ha realitzat un ANOVA del paràmetre Sa amb un nivell 
de confiança del 95%. S’ha obtingut un p-valor de l’ANOVA menor a 0,05 i, per tant, es pot dir 
que les dues zones són significativament diferents (veure la Figura 81 de l’Annex A). 
Determinació de la composició química: XPS 
S’ha determinat la composició química superficial amb XPS per veure les diferencies amb les 
espumes. En la Figura 54 es pot observa l’espectre general i la composició atòmica de tots els 
elements analitzats. 
 
Com es pot observar en la Figura 55 en l’espectre obtingut de la barra hi ha els mateixos 
compostos excepte l’aigua absorbida. També hi ha dos tipus d’òxids el Ta2O5 i el subòxid TaOX. 
No hi ha grans diferències amb la composició superficial de les espumes, l’única diferència és 
Figura 53. Paràmetres Sa, Ssk i Sku de rugositat obtinguts amb interferometria dels tres tipus de superfície. 
Element % Atòmic 
C 1s 65,53 
O 1s 28,93 
Ta 4f 5,54 
Figura 54. Espectre complerts de XPS de la barra de Ta i taula de % atòmic. 
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que en la barra el component majoritari és òxid mentre que en l’espuma és d’hidròxid. Per tant, 
caldria esperar que les mostres obtingudes de la barra siguin menys reactives, ja que hi ha molt 
òxid passivant Ta2O5 que és molt estable.  
            
        
 
          4.2.2. CARACTERITZACIÓ DE L’ASSAIG TERMOQUÍMIC PER MILLORAR LA 
BIOACTIVITAT 
S’ha realitzat l’assaig termoquímic de bioactivació amb els tres tipus de rugositats amb les 
mateixes concentracions de NaOH que s’han utilitzat amb les espumes, és a dir, 0,5 M, 2 M i 5 
M. Tot i que de l’assaig amb les espumes s’ha conclòs que la concentració òptima de NaOH 
per obtenir tantalats de sodi és la de 2 M, s’assagen les concentracions estudiades 
anteriorment, per tal d’observar si la reactivitat, els compostos formats i la predicció segueixen 
el mateix comportament estudiat en les espumes metàl·liques de tàntal.   
 
Figura 55. Espectres analitzats de XPS de la barra de Ta, a) espectre de l’oxigen 1s, b) espectre del Ta 4f i c) taula 
de les posicions dels pics i els % atòmics de cada compost. 
 
a
c
b
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        4.2.2.1. MOSTRES POLIDES 
Determinació de la morfologia: SEM 
A continuació, es pot observar en la Figura 56 les variacions de la morfologia de la superfície 
de Ta polit en funció de la concentració de NaOH que s’ha utilitzat. Inicialment la superfície és 
molt llisa i a mesura que es va atacant la superfície aquestes imperfeccions es van accentuant 
i, tal i com es pot constatar, en el cas de les concentracions de 0,5 M i 2 M apareix una textura 
granulosa en la superfície.  
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Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
Aquests canvis superficials que s’han  comentat veient les imatges obtingudes amb el SEM 
s’avaluen amb les dades d’interferometria, per tal de determinar si el canvi morfològic ha afectat 
la rugositat. En la Figura 57 es mostren els 
resultats de rugositat obtinguts de les mostres 
polides de Ta. Aquests indiquen que en atacar 
la superfície d’una mostra polida els tres 
paràmetres de rugositat augmenten en funció de 
la concentració de NaOH utilitzada. Segurament 
el que està succeint és que el NaOH, en ser una 
base forta, ataca les imperfeccions (com per 
exemple petites ratllades o solcs) de la 
superfície polida fent augmentar la rugositat en 
Figura 56. Imatges del SEM a 3.000 i 40.000 augments de l’evolució de la morfologia superficial de les mostres 
polides en funció de l’atac termoquímic. 
Figura 57. Paràmetres interferomètrics Sa de l’evolució 
del tractament termoquímic. 
 
1 µm 
10 µm 
1 µm 1 µm 1 µm 
10 µm 10 µm 10 µm 
  
77 MEMÒRIA 
3D (Sa), el nombre d’irregularitats (Sku>3) i el nombre de valls (Ssk<0).  
D’altra banda, en les mostres tractades amb NaOH 0,5 M i 2 M apareix una textura de petites 
esferes que també pot fer augmentar significativament la rugositat.  
Determinació de la composició química: EDS, Raig X i Raman 
Pel que fa referència als canvis químics superficials després del tractament termoquímic no 
s’ha observat la formació de tantalats de sodi, tal i com es s’analitza a continuació. Amb EDS, 
es visualitzen els mateixos pics de Ta i O en totes 
les mostres (veure la Figura 58). Els resultats de 
raig X representats en la Figura 59 a) tampoc 
mostren moltes variacions, només s’observa que 
a concentracions altes de NaOH es crea l’òxid 
γTaOx. Finalment els espectres de la Figura 59 b) 
obtinguts amb Raman tampoc mostren cap 
variació que faci pensar que s’ha creat algun 
compost amorf indiferentment de la concentració 
utilitzada en el tractament termoquímic.  
                      
        4.2.2.2. MOSTRES DESBASTADES 
Determinació de la morfologia: SEM 
Les mostres desbastades sense tractar presenten una morfologia molt diferent a les mostres 
polides. Com es pot observar en la Figura 60, aquestes mostres presenten moltes irregularitats 
Figura 59. a) Difractogrames de raig X de les mostres de Ta polides després de l’atac termoquímic i b) Espectres de 
Raman de les mostres de Ta polit després de l’atac termoquímic. 
Figura 58. EDS del Ta polit sense tractar. 
a
) 
b
) 
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originades amb el procés de tallar. Després de sotmetre-les a l’atac amb NaOH 0,5 M apareix 
una capa desigual per tota la mostra, que es converteix més homogènia en el cas de  l’atac 
amb NaOH 2 M. En el cas del tractament amb concentració 5 M, la superfície sembla més 
atacada, com si l’atac hagués atenuat les imperfeccions de la mostra.  
Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
Les suposicions fetes en els canvis morfològics 
es confirmen amb les dades d’interferometria 
que es mostren en el Figura 61. La capa 
formada a baixes concentracions fa augmentar 
la rugositat (Sa) però a l’hora, el paràmetre Sku 
disminueix, és a dir, es forma una capa rugosa 
però que és regular en tota la mostra. D’altra 
banda, com s’ha comentat anteriorment, a 
concentracions altes l’atac és molt agressiu i 
disminueix la rugositat (Sa).   
Determinació de la composició química: EDS, Raig X i Raman 
Els anàlisis amb EDS representats en la Figura 62 indiquen que la capa formada a 
concentracions baixes conté sodi. Per tant, l’augment de la rugositat de les mostres 
desbastades fa augmentar la superfície específica i conseqüentment la reactivat.  
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Figura 60. Imatges del SEM a 3.000 i 40.000 augments de l’evolució de la morfologia superficial de les mostres 
desbastades en funció de l’atac termoquímic. 
 
Figura 61. Paràmetres interferomètrics Sa de l’evolució 
del tractament termoquímic. 
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Els espectres de raig X mostrats en la Figura 63 presenten una reactivitat similar a les mostres 
polides. Excepte en el difractograma de la mostra tractada amb NaOH 2M on s’aprecia un pic 
petit i ample que podria indicar la fase amorfa d’algun compost. I com que amb EDS es detecta 
sodi pot ser que s’hagi format un tantalat de sodi amorf. Els pics de l’espectre Raman de la 
mostra atacada amb NaOH 2 M representats en la Figura 64, confirmen que es tracta d’un 
tantalat de sodi amorf. 
         
 
Figura 62. Evolució del tractament amb els espectres de EDS obtinguts. 
 
Figura 63. Difractogrames de raig X de les mostres 
de Ta desbastat després de l’atac termoquímic. 
 
Figura 64. Espectres de Raman de les mostres de 
Ta desbastades després de l’atac termoquímic. 
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        4.2.2.3. MOSTRES GRANALLADES 
Determinació de la morfologia: SEM 
Les mostres granallades presenten un comportament molt 
similar a les mostres desbastades. La morfologia és molt 
diferent a totes les darreres mostres estudiades fins ara. En 
aquest cas, com s’han granallat amb alúmina la superfície 
presenta plecs, solcs i altres imperfeccions. A més a més, 
com mostra la Figura 65, han quedat restes de partícules de 
alúmina incrustades en el material. Tot i així, per a les 
diferents concentracions s’observen les mateixes textures que 
s’han observat amb la superfície desbastada (veure la Figura 
66). 
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Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
La rugositat, també segueix la mateixa tendència que en les mostres desbastades, tal i com es 
pot observar en la Figura 67. En les concentracions baixes de NaOH de 0, 5 M i 2 M augmenta 
la rugositat degut a la formació de la capa que es pot veure en la Figura 66 i, en el cas de 5 M 
l’atac és més agressiu i no augmenta tant la rugositat. 
Cal afegir que la rugositat obtinguda de les mostres ha augmentat significativament respecte de 
les mostres polides o desbastades però, no arribar a ser tant elevada com en les mostres 
poroses. A més a més, la morfologia del tipus de rugositat que s’obté granallant una superfície 
Figura 66. Imatges del SEM a 3.000x i 40.000x de l’evolució de la morfologia superficial de les mostres granallades en 
funció de l’atac termoquímic. 
Partícules d’alúmina 
Figura 65. Imatge de SEM a 40.000 
augments de la superfície granallada . 
1 µm 
10 µm 
1 µm 1 µm 1 µm 
10 µm 10 µm 10 µm 
1 µm 
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és diferent a la rugositat de les espumes 
obtingudes a partir de pols mitjançant un procés 
pulvimetal·lúrgic. El procés de granallar fa que la 
tensió superficial de la mostra augmenti degut al 
impacte de les partícules a alta velocitat amb la 
superfície i, això també pot afectar al 
comportament bioactiu de les mostres. 
 
 
Determinació de la composició química: EDS, Raig X i Raman 
Els espectres de raig X i Raman representats en les Figura 68 i Figura 69 indiquen la mateixa 
tendència de canvis químics superficials que les mostres desbastades. També s’observa que 
en el cas de la mostra tractada amb NaOH 2 M es produeix un augment de la intensitat 
l’espectre de raig X i apareixen els pics de Raman corresponents al tantalat amorf. Per tant, es 
pot concloure que l’afecte del granallat no sembla que hagi canviat la reactivitat de la mostra 
respecte la mostra desbastada.  
           
   
          4.2.3. CARACTERITZACIÓ DE LES MOSTRES SUBMERGIDES EN SBF 
Després de l’immersió amb SBF dels tres tipus de mostres (polides, desbastades i 
sinteritzades) procedents de la barra no s’aprecien grans canvis a nivell morfològic. En el cas 
Figura 67. Paràmetres interferomètrics Sa de 
l’evolució del tractament termoquímic. 
Figura 68. Difractogrames de raig X de les 
mostres de Ta granallat després de l’atac 
termoquímic. 
 
Figura 69. Espectres de Raman de les mostres de 
Ta granallades després de l’atac termoquímic. 
  
Estudi dels paràmetres per a la producció de superfícies bioactives de tàntal  82 
de les mostres polides no s’observa cap modificació i amb el detector EDS no s’identifiquen 
nous pics corresponents a Na+ o d’altres elements. D’altra banda, les mostres desbastades i 
granallades només presenten diferencies quan són tractades amb NaOH 2 M, és a dir, quan es 
detecta amb raig x i Raman que s’obté tantalat de sodi amorf. En aquest tractament, com es 
pot observar en la Figura 70 l’anàlisi amb EDS indica que la capa ha incorporat Ca. Aquest 
calci pot mostrar el inici de la precipitació d’HAP. 
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S’ha comprovat amb FTIR-ATR que el calci detectat pertany a un hidròxid de calci, Ca(OH)2, 
demostrant que comença a donar-se l’intercanvi iònic per formar HAP. Amb ATR la banda de –
OH del hidròxid de calci acostuma a aparèixer a 
3600-3650 cm-1 i, com es pot veure en la Figura 
71, la banda de l’espectre obtingut correspon a 
aquests –OH. Així doncs, s’ha aconseguit un 
hidròxid de calci que si es deixes més dies en 
immersió probablement acabaria sent HAP. Per 
analitzar aquesta capa s’ha escollit la mostra 
desbastada perquè el contacte amb el cristall de 
l’ATR és més directe. La lectura amb ATR donarà 
més senyal si el contacte és major.  
També s’ha estudiat l’evolució del pH en els tres 
tipus de mostres per detectar la possibilitat de què s’estigués produint el intercanvi iònic però 
que a nivell  macroscòpic no es pugues detectar. En els gràfics de la Figura 72 es pot observar 
Figura 70. Imatges de SEM i EDS de les mostres desbastades i granallades tractades amb NaOH 2M després d’un 
període d’immersió de 12 dies. 
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Figura 71. Espectre obtingut amb ATR de la mostra 
desbastada tractada amb NaOH 2 M i immersa 
durant 12 dies en SBF. 
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que en els casos que hi ha intercanvi el pH de l’SBF augmenta. Tot i així, com el intercanvi és 
només de calcis i no incorpora fòsfor, el pH no augmenta tant com en el cas del Biovidre o en 
les espumes que si que es forma HAP. 
   
 
Es pot extreure la conclusió de què les rugositats estudiades afavoreixen l’inici de l’intercanvi 
iònic, com a pas inicial a una millora en la bioactivació. Tot i així, aquest procés no ha estat tan 
eficient/eficaç com s’esperava, ja que l’obtenció dels tantalats de sodi amorf produïts no han 
estat suficients per promoure la precipitació de HAP a 12 dies d’incubació amb SBF, tal i com si 
s’observa en el cas de les espumes.   
4.3. SIMULACIÓ DE L’ESTUDI DE SINTERITZACIÓ 
Després de comprovar que la rugositat no és l’únic factor que afecta a l’obtenció de tantalats de 
sodi, s’ha decidit determinar com afecta el procés de sinterització en la química superficial de 
les mostres de Ta. Com s’ha comentat en el darrer apartat, la diferència entre els resultats de 
XPS de la barra i l’espuma són principalment en l’oxigen. En l’espuma el component majoritari 
format per oxigen és l’hidròxid, mentre que en la barra el component majoritari és el Ta2O5.  
Figura 72. Evolució del pH respecte dels dies dels tres tipus de mostres tractades termoquímicament amb tres 
concentracions diferents a) Ta polit, b) Ta desbastat i c) Ta granallat. 
a b
c
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En aquest apartat, el que es vol determinar és si la sinterització afavoreix l’aparició d’hidròxid de 
Ta precursos de la bioactivitat.. El procés de sinterització i les mostres de Ta representen un 
cost elevat, per aquest motiu l’estudi s’ha realitzat amb les condicions optimitzades del 
tractament termoquímic i de les modificacions superficials. És a dir, s’han estudiat mostres 
desbastades i granallades atacades amb el tractament termoquímic utilitzant la concentració de 
NaOH 2 M.  
          4.3.1. CARACTERITZACIÓ DE LES MOSTRES SENSE TRACTAR 
Determinació de la morfologia: SEM 
Les mostres tractades tèrmicament presenten la morfologia que es mostra en la Figura 73. En 
les imatges obtingudes de les mostres desbastades i granallades, s’observa el creixement 
d’una capa d’òxid.  
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Determinació de la rugositat: Interferòmetre 
Les mostres tractades s’han analitzat per interferometria sense presentar diferencies 
significatives respecte les mateixes mostres sense tractar. S’ha realitzat el test ANOVA amb un 
interval de confiança del 95% per determinar si hi ha diferencies significatives (veure la Figura 
82 de l’annex A). 
 
 
  
Figura 73. Imatges del SEM a 3.000x i 40.000x de les mostres desbastades i granallades sotmeses al tractament 
tèrmic. 
10 µm 1 µm 
10 µm 
1 µm 
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Determinació de la composició química: XPS 
També, s’ha analitzat la superfície amb XPS d’una mostra desbastada i tractada tèrmicament, 
per veure com ha afectat aquest tractament tèrmic. La representació dels espectres complerts i 
els percentatges atòmics de tots els elements es mostren en la Figura 74.  
 
Com es pot observar en la Figura 75, el tractament ha fet augmentar la capa d’òxid superficial 
de tal manera que en l’espectre del Ta 4f només és veuen els pics d’òxid, en els 10 primers 
manòmetres que detecta aquesta tècnica. L’òxid format en aquest cas no indica la presència de 
subòxid i la a diferencia entre els pics del Ta 4f és superior a la detectada en les darreres 
mostres. Encara que no es detecti el subòxid, pot ser que si que hi hagi per sota dels 10 
primers manòmetres.       
       
Element % Atòmic 
C 1s 28,48 
O 1s 53,77 
Ta 4f 17,75 
Figura 74. Espectre complerts de XPS de la barra de Ta sotmesa al tractament tèrmic i taula de % atòmic. 
a
) 
b
) 
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          4.3.2. CARACTERITZACIÓ DE L’ASSAIG TERMOQUÍMIC I IMMERSIÓ EN SBF  
Determinació de la morfologia: SEM 
 
Després del tractament termoquímic la 
superfície de les mostres es veu més 
atacada, però no s’observa cap tipus de 
capa o estructura semblant a les 
observades amb anterioritat en els 
darrers apartats. Les imatges del SEM de 
la Figura 76 mostren el tipus de 
superfície que s’obté en les dues mostres 
i, són pràcticament iguales.  
 
Determinació de la composició química: EDS i Raig X 
No s’observa sodi a la superfície mitjançant EDS en diversos punts de la superfície. Tampoc 
s’observen d’altres elements que no siguin Ta o O.  
D’altra banda, s’ha analitzat amb raig X les mostres abans de tractar i els espectres confirmen 
la informació proporcionada per XPS, és a dir, la sinterització ha provocat una capa superficial 
d’òxid. Aquest òxid forma una capa superficial que té un gruix superior a 10 nm i després dels 
resultats obtinguts del l’atac termoquímic, no sembla que sigui molt reactiu. Com es pot 
observar en la representació dels espectres de raig X de les mostres tractades de la Figura 77, 
Figura 75. Espectres de XPS de la barra de Ta després de tractar-la tèrmicament, a) espectre de l’oxigen 1s, b) 
espectre del Ta 4f i c) taula de les posicions dels pics i els % atòmics de cada compost. 
 
Figura 76. Imatges del SEM a 3.000x i 40.000 x de les mostres 
desbastades i granallades tractades després del tractament 
termoquímic amb NaOH 2 M. 
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aquesta capa no reacciona amb l’hidròxid de forma tan efectiva, produint tantalats. Tot i així, 
després de l’atac apareixen en la superfície uns pics corresponents a un alfa hidrur de tàntal.  
        
En  l’assaig de la predicció de la bioactivitat, no 
s’han trobat indicis de la formació de tantalats de 
sodi, ni s’observa morfologia de tantalats mitjançant 
SEM. Tampoc s’ha detectat calci o fòsfor amb EDS. 
Finalment, l’anàlisi de l’evolució del pH que es 
mostra en la Figura 78 evidencia que no hi ha 
presència d’intercanvi iònic durant el procés. Es pot 
concloure que no s’ha produït el tractament 
superficial per a millorar la bioactivitat del material.  
4.4. FUTURES LÍNIES D’INVESTIGACIÓ 
          4.4.1. MOSTRES POROSES 
L’estudi realitzat per a la bioactivació de les mostres poroses ha estat optimitzat i, els següents 
estudis que s’haurien de portar a terme són les següents: 
- Assajos de adhesió, proliferació i diferenciació celular mitjançant cultius in vitro. 
- Estudis in vivo de les mostres implantades en minipigs.  
- Control de la osteointegració de l’implant amb Raig X. 
- Anàlisi histomorfomètric de les histologies, per determinar la interfase metall-os. 
 
Figura 77.  Espectres de raig X de les mostres sinteritzades sense tractar i tractades amb NaOH 2M.  
Llegenda de pics de raig X 
 
Figura 78. Evolució del pH. 
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          4.4.1. MOSTRES LLISES 
El treball realitzat durant el desenvolupament d’aquest projecte s’ha verificat que tot i que el 
procés termoquímic s’ha aplicat en diferents estudis, no existeix un coneixement exhaustiu del 
mecanisme de bioactivació. Per aquest motiu, aquest estudi permet obrir un ventall de 
possibilitats que permetran clarificar aquest mecanisme mitjançant futures investigacions. A 
continuació es detallen algunes de les tasques que es podrien dur a terme: 
- Optimització del procés termoquímic: com influeix el tractament tèrmic en l’estabilització 
de la capa de tantalats de sodi.  
- Estudi de l’energia superficial de la superfície. Producció de mostres que permetin ser 
analitzades per Potencial Zeta. 
- Optimització de la producció d’espumes: estudiar l’efecte de NaCl com a espaiador. En 
utilitzar com a espaiador clorur de sodi es podria donar el cas que hi hagués difusió del 
sodi en l’estructura de Ta, fent que la superfície es bioactivi sense controlar-ho.   
- Efecte de la porositat: estudiar l’efecte que té en la nucleació d’HAP.  Mesurant la 
porositat i paràmetres semblants i fins i tot produint mostres amb diferents nivells de 
porositats/interconectivitats per determinar l’efecte que tindrien en la bioactivació. 
D’aquesta manera es podria optimitzar la porositat adient per a la bioactivació del Ta i, 
estudiar l’efecte dels porus de la mostra en la precipitació d’HAP. Això permetria avaluar 
si l’HAP precipita degut a la bioactivació del metall o degut a la porositat, que actua com 
a petits microreactors-acceleradors d’aquest procés, provocant diferències en la 
concentració iònica en els canals.  
- Anàlisis sistemàtic per a l’estudi de la estructura i morfologia de l’HAP en cada cas. 
Determinació del dia en que comença a precipitar/detectar apatita. 
Apart de les línies per al estudi sistemàtic del procés presentat, es podrien utilitzar altres 
tractaments que afavoreixin la bioactivitat del tàntal com els tractaments electroquímics. 
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CAPÍTOL 6: ESTUDI DE SOSTENIBILITAT DEL PROJECTE 
L’estudi de sostenibilitat d’aquest projecte es realitza en base a les directius exposades al Real 
Decreto Legislativo 1/2008, de 11 de Enero, pel qual es presenta el Texto refundido de la Ley 
de Evaluación de Impacto Ambiental. 
6.1. DESCRIPCIÓ DEL MEDI 
Aquest projecte s’ha dut a terme a les instal·lacions del grup BIBITE, ubicat al Departament 
d’enginyeria de materials (ETSEIB), i ha tingut una durada de 12 mesos. Es considera que la 
seva realització no ha modificat de manera substancial els nivells de qualitat del medi ambient. 
6.2. IDENTIFICACIÓ I VALORACIÓ DELS IMPACTES SOBRE EL MEDI 
En aquest apartat s’analitzen els diferents impactes potencials que el projecte podria tenir sobre 
el medi ambient.  
          6.2.1.CRITERIS D’AVALUACIÓ 
En primer lloc es presenten un seguit de definicions tècniques imprescindibles per a la valoració 
dels impactes ambientals  que s’han considerat significatius. Aquests termes es refereixen als 
diferents tipus d’efectes que poden donar lloc als impactes derivats d’un projecte i són: 
En funció del tipus d’efecte: 
- Efecte positiu: aquell que és admès com a tal, tant per la comunitat científica com per la 
població en general, en el context d’una anàlisi completa dels costos i beneficis 
genèrics i de les eventualitats externes de l’actuació contemplada.  
- Efecte negatiu: aquell que es tradueix en la pèrdua de valor natural, estètic-cultural 
paisatgístic, de productivitat ecològica; o en un augment dels perjudicis derivats de la 
contaminació de l’erosió i altres riscos ambientals en discordança amb l’estructura 
ecològica geogràfica, el caràcter i la personalitat d’una localitat determinada.  
En funció de la incidència de l’efecte: 
- Efecte directe: aquell que té una incidència immediata en algun aspecte mediambiental. 
- Efecte indirecte o secundari: aquell que suposa una incidència immediata respecte a la 
interdependència o, en general, respecte a la relació d’un sector ambiental amb un 
altre.  
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A continuació, s’indiquen les diferents definicions sobre la magnitud de la valoració d’un 
impacte ambiental potencial que fa referència al seu caràcter de compatibilitat  ambiental: 
- IA Compatible: aquell en el qual la recuperació és immediata en finalitzar l’activitat i no 
requereix de mesures protectores. 
- IA Moderat: aquell en el qual la recuperació no precisa de mesures correctives 
protectores o correctores intensives, però que per recuperar les condicions inicials 
requereix un cert temps.  
- IA Sever: aquell en el qual la recuperació de les condicions del medi exigeix l’adequació 
de mesures protectores o correctores, a més d’un període dilatat de temps.  
- IA Crític: aquell que presenta una magnitud superior al límit acceptable, produint-se una 
pèrdua permanent de la qualitat de les condicions ambientals, sense possibilitat de 
recuperació, ni tan sols amb l’adopció de mesures protectores o correctores. A part 
d’avaluar els impactes concrets de les diferents relacions causa-efecte, han d’ésser 
valorats respecte l’impacte global del projecte. La magnitud global del projecte serà 
positiva si la valoració global és compatible, moderada o severa, mentre que serà 
negativa si la valoració global és crítica.  
          6.2.2. IMPACTES AMBIENTALS POTENCIALS 
En aquest apartat, s’analitzen els possibles impactes al medi ambient i a la societat que hagi 
pogut ocasionar la realització d’aquest projecte. Concretament, es distingeixen tres possibles 
tipus d’impacte: 
- Impacte per l’existència del projecte 
- Impacte per l’ús de recursos 
- Impacte per emissions de contaminants (a l’atmosfera, a la hidrosfera i a la litosfera), la 
formació de substàncies nocives o el tractament de residus. 
Impacte per l’existència del projecte 
Es produeix un impacte positiu per a la realització del projecte. La validació de la bioactivació 
del Ta a escala de laboratori permet reduir el número d’experiments necessaris in vivo i, en 
conseqüència, reduir els recursos materials. A la llarga, aportarà un benefici social a nivell de 
millorar l’eficiència en la biocompatibilitat i bioactivitat ja que permetrà conèixer i predir millor el 
comportament del Ta.  
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Impacte per l’ús de recursos 
Es produeix un impacte directe per l’ús de recursos, bàsicament material de laboratori, reactius 
químics, el material d’estudi (Ta), material d’oficina i, com a conseqüència, l’ús de les tècniques 
d’anàlisi i equips informàtics, condicionament dels laboratoris, etc. La gestió de residus es 
realitza segons s’exposa a la Taula 12 on també s’identifica cada residu generat segons la 
normativa exigida per l’Agència Catalana de Residus (Junta de residus, 1999).  
Codi Residu generat Procés en què es genera Via de gestió 
60314 
Sals sòlides i 
solucions diferents 
Productes utilitzats en la 
realització dels assajos 
Punt de reciclatge 
especialitzat 
80309 Tinta impressió Impressió document 
Punt de reciclatge 
especialitzat 
120117 
Material de 
granallar 
Material utilitzat per a les 
modificacions superficials 
Punt de reciclatge 
especialitzat 
150102 Envasos de plàstic 
Material utilitzat per la 
realització dels assajos 
Contenidor groc de 
recollida selectiva 
160118 Metall no ferros 
Material utilitzat en els 
assajos 
Punt de reciclatge 
especialitzat 
160119 Plàstics 
Material utilitzat per la 
realització dels assajos 
Contenidor groc de 
recollida selectiva 
200101 Paper 
Material utilitzat en 
impressions i anotacions 
Contenidor blau de 
recollida selectiva 
200199 Material oficina 
Material utilitzat durant 
l'elaboració del projecte 
Contenidor groc de 
recollida selectiva 
Per evitar un abocament incontrolat dels residus, s’ha seguit el protocol de gestió de residus del 
laboratori de Biomaterials de l’ETSEIB. Depenent del residu generat els envasos per 
emmagatzemar-lo tindran una capacitat determinada, una etiqueta identificativa i estaran fets 
d’un material resistent al producte que han de contenir. Una vegada els recipients estan plens 
l’empresa ECOCAT s’encarrega de gestionar-los i tractar-los.  
Impacte per emissions 
Es considera l’existència d’un impacte de tipus directe provocat per l’evaporació de dissolvents 
inorgànics i, d’un impacte indirecte derivat del consum d’energia elèctrica que suposa l’emissió 
Taula 12. Classificació residus generats. 
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de gasos a les centrals tèrmiques. Les emissions degudes a l’evaporació de dissolvents són 
retingudes i neutralitzades per les campanes de laboratori. Així doncs, el principal contaminant 
és el CO2, responsable de l’efecte hivernacle.  
          6.2.3. IMPACTES AMBIENTALS POTENCIALS 
Tots els impactes derivats d’aquest estudi es poden valorar com a impactes compatibles i, per 
tant, l’impacte global associat al projecte també, ateses les mesures correctores previstes i que 
es detallen a continuació.  
No obstant, cal destacar que aquest projecte es troba en un nivell d’experimentació en el qual 
encara no s’han definit les condicions necessàries per a la implantació d’aquest a escala real. 
Per això, és impossible determinar l’impacte ambiental que generaria a escala global.  
6.3. MESURES PREVISTES 
Les mesures correctores previstes per a minimitzar els impactes ambientals se centren 
bàsicament en la gestió ambiental dels residus generats. En tot moment ha hagut un consum 
racional del paper utilitzant documents en format electrònic i imprimint a doble cara. A més a 
més, s’intenta minimitzar el consum dels recursos i optimitzar els assajos.  
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CAPÍTOL 7: COST DEL PROJECTE 
A continuació es detalla la relació de despeses ocasionades durant la realització d’aquest 
projecte. Les diferents despeses es troben desglossades en tres categories: cost dels recursos 
materials consumits, cost dels equips i tècniques utilitzades i cost dels recursos humans.  
7.1. RECURSOS MATERIALS 
Els recursos materials consumits durant la realització d’aquest projecte estan associats 
principalment al consum de matèries primeres, reactius i dissolvents. Cal destacar que tota 
l’activitat ha estat desenvolupada a les instal·lacions del grup BIBITE del Departament de 
Materials de la UPC. Els costos derivats dels recursos materials es presenten a la Taula 13. 
Concepte Quantitat Preu unitari Cost 
Barra de tàntal 128  mm 2,34  €/mm 299,52 € 
Espuma de tàntal 40  mm 3  €/mm 120,00 € 
Baquelita 0,02 g 1,47  €/kg 0,03 € 
P400 6 u 1,27  €/u 7,62 € 
P800 6 u 1,27  €/u 7,62 € 
P2400 6 u 1,67  €/u 10,02 € 
P4000 6 u 1,67  €/u 10,02 € 
Pany vellut 1 u 5,8  €/u 5,80 € 
Solució diamant 1 µm 0,01 L 1,7  €/L 0,02 € 
Acetona 0,79 L 15,48  €/L 12,23 € 
Ciclohexà 0,2 L 50,3  €/L 10,06 € 
Isopropanol 0,2 L 19,76  €/L 3,95 € 
Etanol 0,79 L 12,99  €/L 10,26 € 
Aigua  14,79 L 0,08  €/L 1,18 € 
Partícules d'alúmina 2 kg 9  €/kg 18,00 € 
NaOH 0,05 g 16,3  €/kg 0,82 € 
NaCl 56,25 g 0,033  €/kg 1,86 € 
NaHCO3 2,49 g 0,015  €/kg 0,04 € 
KCl 1,58 g 0,1  €/kg 0,16 € 
K2HPO4·3H2O 1,62 g 0,06  €/kg 0,10 € 
MgCl2·6H2O 2,18 g 0,14  €/kg 0,30 € 
HCl (1M) 0,27 L 234  €/L 63,88 € 
CaCl2 2,04 g 0,1  €/kg 0,20 € 
Na2SO4 0,50 g 0,07  €/kg 0,04 € 
TRIS 0,04 g 238  €/kg 10,00 € 
Material oficina 
    
45 € 
Varis laboratori* 
    
950 € 
TOTAL         1588,72 € 
*Guants, contagotes, safates, 
etc. 
      
Taula 13. Costos associats als recursos materials emprats. 
  
Estudi dels paràmetres per a la producció de superfícies bioactives de tàntal  94 
7.2. RECURSOS INSTRUMENTALS I EQUIPAMENTS 
Els costos associats als equips i a les instal·lacions utilitzades s’han obtingut tenint en compte 
tots els equips necessaris per a la realització del projecte i els espais on s’ha realitzat. Els 
costos addicionals contemplen la utilització d’equips complementaris com per exemple les 
campanes extractores, mantes calefactores, entre d’altres. La Taula 14 mostra els costos dels 
equipaments i equips utilitzats.  
Concepte Quantitat Preu unitari Cost 
Talladora manual Struers 
Minitom  24 h 15  €/h 360 € 
Polidora automàtica Struers 8 h 30  €/h 240 € 
Granalladora  0,3 h 10  €/h 3 € 
Ultrasons 0,6 dia 0,2  €/dia 0,12 € 
Forn tubular 0,5 dia 0,2  €/dia 0,1 € 
Estufa 60 ºC 14 dia 0,2  €/dia 2,8 € 
Forn 0,6 dia 0,2  €/dia 0,12 € 
Estufa 36,7 ºC 84 dia 0,2  €/dia 16,8 € 
Nevera 84 dia 0,2  €/dia 16,8 € 
Interferòmetre 36 h 25  €/h 900 € 
MIP i BET 3 dia 0,2  €/h 0,6 € 
Raig X 20 u 65  €/u 1300 € 
XPS 3 u 100  €/u 300 € 
EDS i SEM 22 h 75  €/h 1650 € 
FIB 8 h 75  €/h 600 € 
Raman 4 h 45  €/h 180 € 
pH-metre 2,5 dia 0,2  €/dia 0,5 € 
FTIR-ATR 6 h 60  €/h 360 € 
Laboratori 
    
250 € 
Costos addicionals     100 € 
TOTAL         6031 € 
 
7.3. RECURSOS HUMANS 
En aquest apartat es detallen els costos associats als recursos humans, es contemplen 
bàsicament les hores de dedicació de la persona encarregada del projecte, així com de les 
altres dues persones que hi han tingut una participació activa i que han realitzat, 
respectivament, tasques de direcció i assessorament.  
Taula 14. Costos associats a l’utilització d’equips i instal·lacions. 
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Així, es considera un cost de 20€/hora per l’enginyer júnior que ha realitzat el projecte, 
dedicant-hi 20 hores per setmana durant 11 mesos i mig. La direcció ha estat a càrrec de 
dos doctors un en química i l’altre en enginyeres industrials, amb una dedicació de 2 hores 
setmanals i amb uns honoraris estimats de 60€/hora. La Taula 15 mostra la relació de costos 
associats als recursos humans.  
 
7.4. COST TOTAL 
A continuació es presenta l’import total de les despeses resultat de la realització d’aquest 
projecte (Taula 16). 
Concepte Cost 
Recursos materials 1589 € 
Equips i instal·lacions 6031 € 
Recursos humans 28960 € 
SUBTOTAL 36550 € 
Imprevistos (10%) 3655 € 
TOTAL (IVA 21%) 40235 € 
 
 
 
 
 
 
  
Concepte Cost horari [€/hora] Hores dedicades Cost total 
Enginyer Júnior 
(projectista) 20 
 
920 
 
18400 € 
Doctora química 60 
 
88 
 
5280 € 
Doctor enginyer materials 60 
 
88 
 
5280 € 
TOTAL         28960 € 
Taula 15. Costos associats als recursos humans. 
Taula 16. Cost associat a la realització d’aquest projecte. 
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CAPÍTOL 9: PLANIFICACIÓ 
A la Figura 79 s’exposa el cronograma d’activitats seguit en la realització d’aquest projecte 
amb la planificació temporal de les mateixes. Aquest projecte s’ha dut a terme en 12 mesos. El 
primer mes s’ha invertit en una fase d’introducció als biomaterials i a les modificacions 
superficials del Ta. Així mateix, es va realitzar la fase de coneixença dels tractaments i 
aprenentatge del funcionament en el laboratori. Seguidament, una vegada fixat l’objectiu, es 
van realitzar assajos experimentals amb diferents condicions d’anàlisi. En funció dels resultats 
que s’han anat obtingut en el dia a dia s’ha anat modificant la línia d’investigació. Els assajos 
s’han alternat amb l’escriptura del projecte. 
Mesos 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 
Fase 1. Introducció                     
V
A
C
A
N
C
E
S
 D
'E
S
T
IU
  
  
  
                        
Formació en el laboratori                                             
Recerca bibliogràfica                                              
Fase 2. Tractament 
termoquímic                                             
Preparació de mostres                                             
Obtenció dels tantalats                                             
Caracterització dels tantalats                                             
Redacció metodologia                                             
Fase 3. Predicció bioactivitat                                             
Preparació del material                                             
Assaig de predicció                                             
Caracterització de la HAP                                             
Redacció metodologia                                             
Fase 4. Fase de predicció                                             
Plantejament dels nous assajos                                             
Redacció dels apartats restants                                                 
Entrega del projecte final de 
carrera                                                 
  
 
 
  
Figura 79. Cronograma d’activitats del projecte. 
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CONCLUSIONS 
El treball realitzat durant el desenvolupament d’aquest projecte ha permès extreure les 
següents conclusions: 
L’estudi bibliogràfic realitzat en aquest projecte ha posat de manifest la manca d’un mecanisme 
vàlid i versàtil que expliqui la bioactivació del Ta. S’ha observat que les espumes de Ta 
presenten un gran potencial, però tanmateix s’ha fet palès que manca encara una validació del 
mecanisme que expliqui detalladament tots els factors relacionats amb la formació de HAP. 
L’estudi bibliogràfic ha permès detectar també la manca d’un tractament termoquímic que sigui 
extrapolable i adequat per a mostres de diferents condicions superficials, és a dir, no hi ha 
documentat un tractament optimitzat que bioactivi el Ta independentment de si es tracta d’una 
superfície rugosa o llisa. 
S’ha proposat una metodologia per a la bioactivació de Ta que consisteix en dues fases 
diferenciades: una fase de bioactivació i una fase de predicció. S’ha optimitzat en l’entendiment 
de la fase de bioactivació mitjançant l’efecte de la topografia i de la composició superficial de la 
mostra. 
En l’estudi realitzat s’ha fet palès que la rugositat de la mostra no provoca canvis significatius 
en la formació de tantalats de sodi, tot i que n’afavoreix la formació de tantalats de sodi amorfs. 
S’atribueixen les diferencies de reactivitat entre les mostres a dos possibles paràmetres 
estudiats, la superfície específica i el nombre de hidròxids en la superfície.  Aquests paràmetres 
estan fortament vinculats a la capacitat de reacció de la superfície. No obstant, com s’ha 
comentat en l’apartat de futures línies d’investigació, s’haurien de seguir fent més assajos i anar 
descartant possibles factors que estan intervenint en el mecanisme de reacció. 
Aquest projecte fa palesa la necessitat de seguir treballant amb la reactivitat del Ta i el 
mecanisme de formació de l’HAP, és a dir, l’interfase entre el metall i el ceràmic, per tal 
d’arribar a l’objectiu final que és la utilització del Ta porós en pròtesis. Tanmateix, queda 
provada la potencialitat del SBF en la predicció de la bioactivitat, fet que pot derivar a una 
disminució dels assajos in vivo per a l’estudi de la comprovació de la bioactivitat.  
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105 ANNEX A 
A. TRACTAMENTS ESTADÍSTICS DE LES DADES  
 Comparació entre dins del porus i la superfície de l’espuma 
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 Comparació entre les tres modificacions superfials de la barra de Ta 
 
 
Figura 80. Test ANOVA per determinar les diferències significatives de les dades d’interferometria de l’espuma 
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Figura 81. Test ANOVA per determinar les diferències significatives de les dades d’interferometria de les 
tres superfícies obtingudes a partir de modificacions superficials a la barra. 
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Figura 82. Test ANOVA per determinar les diferències significatives de les dades d’interferometria de les 
superfícies abans i després de sinteritzar. 
 
